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ПРЕДИСЛОВИЕ 


„Настоящее пособие является сборником материалов и некоторых 
справочных данных по препаративным работам, выполняемым в хи- 
мико-аналитических лабораториях. В книге отсутствуют сведения 
о препаративных работах по специальным и некоторым физико- 
химическим видам анализа. Приведены подробные методики приго- 
товления растворов для весового, объемного и фотометрического 
методов анализа, по проверке титров растворов, приготовлению 
исходных веществ. Кроме того, описано приготовление реактивов, 
наиболее часто употребляемых в аналитической практике, а так- 
же указаны способы приготовления охлаждающих смесей, суши- 
телей для эксикаторов, металлов для зарядки редукторов, получе- 
ние газов и т. д. Содержатся также сведения по технике безопас- 
ности. | 

Книга предназначена для химиков-аналитиков, лаборантов и пре» 
паратов химико-аналитических лабораторий, работающих в области 
неорганического количественного анализа. Кроме того, она может 
быть полезна для студентов при выполнении практических работ 
по количественному анализу, а также для учащихся средних школ, 


: которых готовят лаборантов химиков-аналитиков. 


Второе издание книги дополнено новым материалом и значитель- 
но переработано, внесены различные уточнения. Были учтены мно- 
гие пожелания читателей, высказанные автору в пиеьмах. Введено 
описание органических растворителей. Атомные, молекулярные 
и эквивалентные веса соединений приведены по таблице 1962 г. 
(углеродная шкала 12С). 


Во втором издании унифицирована терминология. Она приведе- 
на в соответствие с требованйями ГОСТ и рекомендацией Междуна- 
родной комиссии по химической номенклатуре ЮПАК при 
ООН, а также Комиссии по аналитической химии при Инсти- 
туте геохимии и аналитической химии им. В. И. Вернадского 
АН СССР. 

За просмотр рукописи и ряд полезных практических советов 
автор выражает благодарность Л. Л. Лапчинской. у 

Автор выражает благодарность читателям первого издания 
за цеиные замечания и пожелания. 


П.П. Коростелев 


Глава ТГ 


ОБЩИЕ СВЕДЕНИЯ О РАСТВОРАХ. 
РАСТВОРЫ РЕАКТИВОВ 


ХИМИЧЕСКИЕ РЕАКТИВЫ 


Реактивами называют твердые и жидкие, а также газообразные 
вещества различной степени чистоты, предназначенные для разно-‘ 
образных аналитических, препаративных и иных работ в химиче- 
ских и других лабораториях. 

Реактивы выпускают нескольких степеней чистоты: технические, 
чистые (ч.), чистые для анализа (ч. д. а.), химически чистые (х. ч.). 
Квалификация «химически чистый» дается наиболее чистым веще- 
ствам, которые можно приготовить в заводских или лабораторных 
условиях. Иногда встречаются реактивы с обозначениями — очи- 
щенный (оч.), особой чистоты (ос. ч.) и высшей очистки (в. оч.). 

Иногда в химико-аналитической практике применяют загряз- 
ненные реактивы. В таких случаях реактивы подвергают предвари- 
тельной очистке. 

В большинстве случаев реактивы продают в стеклянных банках, 
бутылях, полиэтиленовых мешочках, коробках. На этикетках ука- 
зано название реактива, его квалификация (ч., ч. д. а., х. ч.), вес 
реактива, номер ГОСТа\, номер партии или серии, дата выпуска, 
номенклатурный номер”, завод-изготовитель. Иногда дается хими- 
ческая формула вещества и таблица допустимых примесей по 
ГОСТу. 

В случае утери этикетки необходимо химическим анализом уста- 
новить состав реактива и наклеить новую этикетку. 

Ни в коем случае нельзя использовать в работе неизвестные или 
сомнительные реактивы. Если не удается установить состав реактива, 
его следует уничтожить. 


1 ГОСТ — Государственный общесоюзный стандарт — официальный доку- 
мент, определяющий допустимые количества примесей и методы их контроля. 

2 Номенклатурный номер — номер по порядку в каталоге химических реак- 
тивов и препаратов. 


< 


Правила обращения с реактивами 


1. Необходимо оберегать реактив от загрязнений и не оставлять 
банку с реактивом открытой. Ни в коем случае нельзя ссыпать об- 
ратно в банку реактив, случайно высыпанный на`стол. При вскры- 
тии банки с реактивом следует сначала хорошо очистить пробку 
снаружи от парафина, которым иногда бывают залиты пробки, 
затем обтереть пробку и горло чистым полотенцем. 

Реактивы из банки следует брать 1 арфоровой ложкой или шпа- 
телем, роговым совочком, разминая слежавшиеся комки стеклян- 
ной палочкой. Нельзя брать реактив руками, а также перепутывать 
пробки (или крышки) от банок с другими реактивами. 

2. Все склянки с растворами реактивов должны иметь эти- 
кетки или надписи на стекле с указанием названия реактива (или 
его формулы) и концентрации раствора. Хранить растворы реакти- 
вов необходимо в склянках, закрытых пробками (стеклянными при- 
тертыми или резиновыми). При пользовании раствором отливать 
его из склянки следует ровно столько, сколько требуется. Выливать 
обратно в склянку раствор не разрешается. Раствор наливают, держа 
склянку так, чтобы этикетка была обращена кверху и раствор 
не попадал на нее. Горло склянки вытирают фильтровальной бума- 
гой и закрывают склянку пробкой. 

Если во время работы пробки случайно будут перепутаны, то 
их необходимо вымыть и высушить и только после этого закрыть 
склянки. | т 

Пробки кладут всегда так, чтобы притертая часть и дно пробки 
не касались стола. 

3. На рабочем столе следует держать только те реактивы’и рас- 
творы,‚ которые нужны в данный момент.Все запасы реактивов и рас- 
творов хранят в столах или шкафах. Сильно пахнущие жидкости 
следует хранить и переливать только под тягой. При работе с едки- 
ми и ядовитыми веществами необходимо соблюдать соответствующие 
меры предосторожности. Нельзя определять реактивы по запаху 
прямо из горлышка, а также пробовать их на вкус. Огнеопасные 
вещества хранят вдали от огня. 

4. Для отвешивания реактивов необходимо иметь специальные 
техно-химические и аналитические весы с проверенными разнове- 
сами. Для отмеривания жидкостей нужно иметь набор мерной 
посуды (мерные цилиндры и колбы, пипетки, бюретки). Они долж- 
ны быть всегда чистыми. Посуду моют немедленно после употреб- 
ления. 


РАСТВОРЫ. КОНЦЕНТРАЦИЯ 


Раствором называют однородные смеси двух или более веществ, 
которые вступают в физические и, нередко, химические взаимодей- 
ствия друг с другом. Простейшие составные части раствора, которые 
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могут быть выделены в чистом виде и смешением которых получают 
растворы любого возможного состава, называют компонентами рас- 
твора. Обычно компонент, находящийся в растворе в избытке по 
сравнению с другими компонентами, называют растворителем, 
остальные компоненты — растворенными веществами. Например, 
можно иметь растворы этилового спирта или серной кислоты в воде 
и растворы воды в этиловом спирте или в серной кислоте. Эти при- 
меры показывают условность деления компонентов раствора на рас- 
творитель и растворенные вещества. 

В тех случаях, когда одним из компонентов раствора является 
жидкость, а другими — газы или твердые вещества, то растворите- 
лем считают жидкость. Растворителем может быть вода, этиловый 
спирт, изоамиловый спирт, диэтиловый и уксусноэтиловый эфиры, 
ацетон, бензол, хлороформ, четыреххлористый углерод и многие 
другие органические жидкости. 

Важной характеристикой растворов является их концентрация, 
которая выражает относительные количества компонентов в рас- 
творе. | 

Количества компонентов могут быть отнесены к известному коли- 
честву раствора или растворителя, при этом количества растворен- 
ных веществ выражают в весовых единицах, в молях или грамм- 
эквивалентах; количество растворителя или раствора выражаю 
в весовых единицах, в молях и в объемных единицах. у 

Концентрацию раствора часто выражают в весовых процентах, 
в грамм-молях, в грамм-эквивалентах, в граммах на | л раствора, 
в граммах на | мл раствора (эту величину называют титром раство- 
ра). Весовой процент представляет собой массу компонента в ста 
единицах массы раствора. 

Равные объемы растворов различных веществ одинаковой моляр- 
ной концентрации содержат одинаковое число молекул растворен- 
ных веществ. 

В физической химии часто выражают` концентрацию числом 
грамм-молекул компонента в 1000 г растворителя (моляльные кон- 
центрации). 

Существуют и другие способы выражения концентрации раствора. 

Насыщенный раствор содержит максимально возможное (при 
данной температуре) количество растворенного вещества. Если 
раствор может при данной температуре растворить еще некоторое 
количество вещества, то он является ненасыщенным. Концентрация 
насыщенного раствора численно характеризует растворимость веще- 
ства при данной температуре. Растворимость выражают числом 
граммов вещества в 100 мл воды. | 


ПРИГОТОВЛЕНИЕ РАСТВОРОВ 


Растворы процентной концентрации 


Концентрация раствора, выраженная в процентах, указывает 
на содержание растворенного вещества в 100 г раствора (но не 
в 100 мл раствора). 

Пусть требуется приготовить 60 г 40%-ного раствора азотно- 
кислого аммония МН. №. В 1002 раствора должно содержаться 
40 г МН.М№, а в 60г раствора должно быть х граммов МН.МОз. 
Составляем пропорико 

100 3 40 == 60 : х, 
откуда 
х= 10-00 04 
100 . 
Следовательно, требуется 24 г МН.МО.. 

Необходимое количество воды находят вычитанием найденного 
веса МН.МО: из общего веса раствора: 60 — 24=36. 

Следовательно, воды требуется 36 г (т. е. 36 мл). 

Приготовляя раствор, сухие вещества взвешивают на весах, 
воду же отмеривают мерным цилиндром (плотность воды равна еди- 
нице). 

Многие химические вещества представляют собой кристалло- 
гидраты (например, Ма›СОз. 10Н.О, Си$О,-5Н.О и др.). При при- 
готовлении растворов таких веществ необходимо учитывать имею- 
щуюся в них кристаллизационную воду. 

Допустим, что необходимо приготовить [ кг 10%-ного раствора 
сернокислой меди из кристаллогидрата СибОл-5Н›О (в расчете 
на безводную соль). 

Для приготовления | кг раствора требуется 100 г безводной сер- 
нокислой меди. Молекулярный вес безводной СибО. равен 159,6 
(округленно 160); молекулярный вес кристаллогидрата СиЗОл. 
.Б5Н.О равен 249,7 (округленно 250). Следовательно, 160 г безводной 
сернокислой меди содержится в 250 г кристаллогидрата, а 100 а 
безводной соли будет содержаться в х г кристаллогидрата. 

Составляем пропорцию 


160 : 250 == 100: х, 
откуда 


250.100 
= 50 - = 156 г. 


Следовательно, необходимо взять 156 г СиЗО.-5Н.О и 1000— 
—156 = 844 мл воды. 

При приготовлении 100 мл раствора с концентрацией менее 1% 
необходимую навеску вещества растворяют в 100 мл воды. Напри- 
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мер, приготовляя 0,5%-ный раствор, 0,5 г вещества растворяют 
в 100 мл воды, а не в 99,5 мл, что практически приводит к несуще- 
ственной ошибке. 

Для приготовления раствора объемно-весовой процентной кон- 
центрации навеску вещества растворяют в воде и доводят объем 
до 100 м4. При этом, вследствие неодинаковой плотности (удельного. 
веса) растворяемого вещества и воды, получается некоторое рас- 
хождение с концентрацией в весовых процентах, которое при высо- 
кой концентрации оказывается довольно болышим. Если, например, 
готовят 40% -ный раствор нитрита натрия МаМО$, то 40 г его всы-- 
пают в мерную колбу емк. 100 мл, прибавляют воду до метки. Взя- 
тый нитрит натрия занимает объем 40': 2,171 = 18,4 см. Воды же 
до метки необходимо добавить 100 — 18,4 = 81,6 мл?, в то время 
как для приготовления 100 мл 40%-ного раствора по весу нужно: 
было бы взять только 100 — 40 = 60 мл воды. Общий вес раствора 
будет равен 40--81,6 = 121,6 г и процентная весовая концентрация. 


‚его равна 


40.100 оао 
т.в = 33%. 


Таким образом, разница составляет 7%. 

В руководствах по аналитической химии часто не уточняется, 
в. каких именно процентах выражена концентрация растворов. 
В таких случаях считают, что речь идет о весовых процентах. 

После того как произведены необходимые вычисления, отвешен- 
ное вещество помещают в колбу или стакан и, прилив часть отмерен- 
ной воды, взбалтывают или размешивают стеклянной палочкой 
до полного растворения вещества, затем добавляют остальную воду 
и хорошо перемешивают. 

Для ускорения растворния вещество рекомендуется измель- 
чать в фарфоровой ступке. Измельчение необходимо производить. 
до взвешивания, потому что часть вещества при измельчении может 
теряться. Не рекомендуется измельчать вещества гигроскопиче- 
ские, так как они в измельченном виде легко поглощают влагу. 
Поэтому их растворяют, предварительна раздробив только боль- 
шие куски. 

Иногда тонко измельченное вещество в виде порошка плохо. 
смачивается водой и плавает на ее поверхности. В этом случае 
рекомендуется порошок сначала смочить чистым спиртом (этило- 
вым или метиловым), а затем прилить воду. Спирт можно применять 
при растворении как органических, так и неорганических веществ, 
если он не оказывает химического влияния на вещество или на его 
раствор. 


$ 2,17 — плотность нитрита натрия. 
* Предполагается, что объем раствора равен сумме объемов растворителя 
и растворимого вещества. Фактически это справедливо в первом приближении. 
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Смолистые вещества, не поддающиеся измельчению в ступке, 
разрезают ножом на кусочки и затем помещают в растворитель. 

Растворимость многих веществ увеличивается с повышением 
‘температуры, поэтому для ускорения процесса растворения иногда 
прибегают к подогреванию на газовой горелке или на электриче- 
<кой плитке (на асбестовой сетке), непрерывно помешивая, так как 
в противном елучае осевшее на дно нерастворившееся вещество 
вызывает местный перегрев и происходит выброс смеси из сосуда 
или растрескивание посуды. 

Если вещество разлагается при нагревании, то повышение тем- 
пературы при растворении недопустимо. 


Молярные растворы 


Моль или грамм-молекула — весовое количество вещества в грам- 
мах, равное его молекулярному весу. , 

Молярным называется раствор, содержащий в 1 л одну грамм. 
молекулу или один моль растворенного вещества. Молярность обо- 

ется буквой М. 

ля приготовления 1 М раствора данного вещества вычисляют 
молекулярный вес (как сумму атомных весов входящих в него 
элементов) или находят его величину по справочным таблицам. 
Берут точную навеску, равную в граммах молекулярному весу 
вещества. Взвешивание производят в чистом и сухом бюксе или 
на часовом стекле. Затем небольшими порциями пересыпают его 
через воронку с укороченной трубкой в чистую мерную колбу 
емк. | л. (Для того чтобы вещество не забивало трубку воронки, 
его до взвешивания измельчают в ступке.) Затем несколько раз 
тщательно промывают бюкс струей воды из промывалки так, чтобы 
все содержимое бюкса попало в воронку, вставленную в колбу, 
после чего воронку также тщательно промывают. При перемешива- 
нии полностью растворяют вещество, находящееся в колбе (объем 
воды и соли не должен превышать половины емкости колбы), и дово- 
дят водой раствор в колбе до метки. Если производилось нагревание, 
то раствор до разбавления водой охлаждают до 20°С. При доведе- 
нии объема раствора до метки последние порции воды добавляют 
по каплям, лучше всего из пипетки, прислонив ее кончик к стенке 
горла колбы, и наблюдают за тем, чтобы нижний край мениска 
касался линии метки. Колба при этом должна стоять на горизон- 
тальной поверхности стола, а не быть в руках, во избежание неко- 
торого нагревания раствора. Глаз наблюдателя должен находиться 
на уровне метки, чтобы при наблюдении сбоку противоположны 
линии кольцевой метки сливались в одну черту. Наблюдения сле- 
дует вести на фоне белого экрана (листа бумаги). После наполнения 
колбы водой до метки раствор хорошо перемешивают. 

Аналогично готовят 2 из М, а также 0,1 и 0,01М растворы. При 
этом для растворения берут соответствующую навеску вещества. 
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Пусть, например, требуется приготовить 0,5 л 0,1М раствора 
двухромовокислого калия К»Сг.О,. Молекулярный вес К.Сг.О, 
равен 294,20. Для приготовления 1 дл 0,1 М раствора следовало бы 
взять 0,1 грамм-молекулы, т. е. 294,20.0,1 = 29,420 г К›СгоОт. 
Необходимое количество граммов двухромовокислого калия для 
приготовления 0,5 л раствора вычисляем умножением найденной 
величины навески на 0,5: 


29,420.0,5 = 14,710 г. 


14,710 г К›Сг»О; переводят в мерную колбу емк. 500 мл. После 


растворения соли содержимое колбы доводят до метки водой и хорошо 
перемешивают. 


Нормальные растворы 


Нормальным называется раствор, в 1 л которого содержится 
1 г-экв растворенного вещества. Нормальность обозначается бук- 
вой №. 

Количество вещества в граммах, численно равное его эквива- 
ленту, называется грамм-эквивалентом и обозначается буквой Э. 

Эквивалент кислоты равен ее молекулярному весу, деленному 
на основность. Эквивалент основания равен его молекулярному 
весу, деленному на число гидроксильных групп. Эквивалент соли 
равен ее молекулярному весу, деленному на число атомов металла, 
находящегося в составе соли, и на валентность этого металла. 
В окислительно-восстановительных реакциях эквивалент вещества 
находят делением молекулярного веса вещества на число отдавае- 
мых или принимаемых его молекулой электронов в данной реакции. 

Нормальные растворы готовят аналогично молярным, разница 
состоит лишь в том, что растворяемого вещества берут не грамм- 
молекулу, а грамм-эквивалент. 

Допустим, что требуется приготовить 250 мл 0,1 № раствора 
щавелевой кислоты Н»С.О,-.2Н.О. Молекулярный вес ее равен 
126,064. Грамм-эквивалент равен 126,064: 2 = 63,032. 
Для приготовления 1 л 0,1М№ раствора требуется 63,032 х 0,1 = 


= 6,3032 г щавелевой кислоты. Для приготовления 250 мл требуется 
6,3032.250 В 
—000 `= 1,5758 г щавелевой кислоты. 


Навеску щавелевой кислоты помещают в мерную колбу 
емк. 250 мл, растворяют в воде, доводят объем до метки и переме- 
шивают. 

Практически нет необходимости точно отвешивать вычисленное 
количество щавелевой кислоты. Это было бы связано с многократ- 
ным отбавлением и досыпанием вещества в чередовании со взвеши- 
ванием, что отнимает много времени. Некоторые вещества заметно 
изменяются на воздухе, теряя кристаллизационную воду (выветри- 
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ваются), или поглощают СОь и влагу из воздуха, в этом случае дли- 
тельное взвешивание приводит к большей ошибке. Обычно берут 
навеску, сходящуюся с рассчитанной в двух десятичных знаках, 
взвешивают вещество с точностью до четвертого знака и растворяют 
в требуемом объеме воды. Затем вычисляют нормальность раствора, 
которая не будет равняться точно 0,1 или 0,01М. Это внесет некото- 
рые затруднения в дальнейшие расчеты, что вполне оправдывается 
экономией времени при взвешивании. 

Положим, что в нашем примере навеска жавелевой кислоты была 
взята равной 1,5794 г. Объем раствора — 250 мл. Рассчитаем нор- 


мальность приготовленного раствора. 
Вычислим число взятых грамм-эквивалентов щавелевой кислоты, 


для этого разделим число граммов на величину грамм-эквивалента. 
Получим 1,5794 : 63,032 грамм-эквивалентов шавелевой кислоты. 
Столько ее было растворено в 250,0 мл. Вычислим число грамм- 
эквивалентов, приходящихся на | л раствора, т.е. величину нор- 
мальности раствора. 
Составим пропорцию: 

250 мл — 1,5794 : 63,032 

1000 мл — М, 
откуда 


1,5794.1000 _ 
М = -63-032-550` = 0,1002. 

Таким образом, нормальность М нашего раствора щавелевой 
кислоты будет равна 0,1002. 

Покажем в общем виде, как следует вычислять нормальность 
раствора, если он был приготовлен по точной навеске. Пусть в мер- 
ной колбе емкостью о мл было растворено а г вещества, имеющего 
грамм-эквивалент Ё. Нужно вычислить нормальность // этого рас- 
твора, т. е. найти число грамм-эквивалентов вещества, содержа- 
щегося в | л раствора. 

Для приготовления раствора было взято а : Е грамм-эквивален- 
тов вещества. Это число грамм-эквивалентов было растворено в мер- 
ной колбе емкостью о мл. Составляем пропорцию: 


о мл — а: Е г-экв 
1000 мл — М, 
откуда р 
а:10 
М = Би. 


0,01 или 0,001 № растворы чаще всего готовят разбавлением 
в [0 раз соответственно 0,1 или 0,01 № раствора. Для этого отбирают 
пипеткой, например 50 мл 0,1 № раствора и переводят в мерную колбу 
емк. 500 мл, разбавляют водой раствор до метки и, хорошо переме- 
шав его, получают 0,01 № раствор. 
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Приготовление растворов из фиксаналов 
Фиксанал представляет собой точно отвешенное количество ре- 


При пользовании 
вскрытием ампулы сана ео ” пода необходимо поро 
ную колбу 30—40 2 иодида калия. 
Если же ампула содержит 0,01 г-экв 
иода, то добавка иодида калия не тре- 
буется. Для растворения вполне дос- 
таточно того количества иодида ка- 
лия, которое имеется в ампуле. Содер- 
жимое ампулы можно растворить в 
мерной колбе емк. 100 мл или 1 л для 
получения соответственно 01 или 
от М№ раствора иода. | 

ыпускают фиксаналы 

вентеств: 0 НЯ, Ма КОИ 
Ма2СО», МаНСо,, МС, МаС.О, 
Н.С:О-2Н0, — К.сьо,’ КСО” 
№:5:0;.5Н:0,  КМПО, А-МО” 
МН«ЗСК, КЗСМ, К.С, Ов, МазСМ, Васи, . 
. 20,(МНа).С,О-Н»О, То, Ма,В:О . 
. 10Н.О, КС, КУ.МНаС,К,СО,, КО, 

Фиксаналы Дают возможность быст. . 
ро приготовить 0,1] или 0,01 № раство- 
ры в экспедиционных Условиях, 


9) Яр дея пробивания 
ыы 


Яинула Фиисакала 


ЛЕК © ПРРСТОбИНОЙ 


Рис. 1. Приготовление 
растворов из фиксаналов 
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ИЗМЕРЕНИЕ ПЛОТНОСТИ (УДЕЛЬНОГО ВЕСА) РАСТВОРОВ 


Плотность показывает, во сколько раз вес данной жидкости 
больше или меныше веса такого же объема воды (при одинаковой 
температуре). 

Для измерения плотности растворов и жидкостей пользуются 
ареометром или пикнометром. 


Измерение плотности ареометром 


Ареометр представляет собой стеклянную трубку, расширенную 
внизу и имеющую на конце стеклянный шарик, заполненный 
дробью, специальной массой или ртутью. В верхней узкой части 
ареометра имеется шкала с делениями. 

Для измерения плотности ареометр погружают в жидкость. 
Чем меньше плотность жидкости, тем глубже погружается в нее 
ареометр. Поэтому счет делений шкалы ареометра всегда идет сверху 
вниз. Промежутки между цифрами разделены на более мелкие деле- 
ния; они позволяют измерять плотность с точностью до третьего 
знака. 

Плотность растворов может быть больше и меньше единицы, 
поэтому и ареометры изготовляются с различным положением еди- 
ницы на шкале (внизу или вверху). У наиболее точных ареометров 
шкала делений охватываёт значения плотности в пределах 0,2—0,4 
единицы (например, от 0,800 до 1,000; от 1 ,000 до 
1,200 и т. д.). Набор ареометров хранится в футляре. 

Иногда ареометр бывает снабжен термометром, 
что позволяет контролировать температуру, при ко- 
торой измеряется плотность. Для измерения концен- 
трации спирта существуют ареометры специального 
назначения — спиртометры. 

Плотность измеряют ареометром в высоком стек- 
лянном цилиндре емкостью не менее 0,5 1. В цилиндр 
примерно на 3/1 наливают исследуемый раствор и ос- 
торожно начинают погружать в него ареометр, не вы- 
пуская из рук до тех пор, пока не убедятся, что арео- 
метр плавает. Ареометр должен находиться в центре 
цилиндра и ни в коем случае не касаться стенок его 
или быть близко к ним, так как из-за мениска показа- 
ния ареометра искажаются. Конечно, совершенно 
недопустимо, чтобы ареометр касался дна цилиндра 


(рис. 2). 
Рис. 2. Пра- Отсчет производят по делениям шкалы ареомет- 
вильноеполо- ра, на уровне верхнего края мениска жидкости. 
жение арео- После измерения ареометр осторожно вынимают 


метра при из- Е, 
мерении плот- ИЗ цилиндра, обмывают водой, вытирают и убирают 


ности в футляр. 
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Зная плотность раствора, по соответствующей таблице спра- 
вочника, находят его концентрацию. Если в таблице нет цифры, 
точно отвечающей отсчету по шкале ареометра, то концентрацию: 
растворенного вещества вычисляют интерполированием по двум 
ближайшим величинам. Например, плотность раствора МаОН, 
измеренного ареометром, оказалась равной 1,248. Требуется опре- 
делить процентное содержание МаОН в растворе. В табл. 2 (см. 
стр. 25) находим значения удельных весов, близкие к 1,248 (боль- 
шее и меньшее), и соответствующие им процентные содержания 
Маон. 

Находим разности: 

1,250 — 22,8 % 
1,245 —22,4% . 
0,005— 0,4% 

Отсюда следует, что при увеличении плотности раствора на 
0,005 процентное содержание МаОН увеличивается на 0,4%. 
Найденная нами плотность меньше наибольшей табличной вели- 
чины на 1,250 —1,248 = 0,002. 

Составляем пропорцию: 


0,005 : 0,4 = 0,002 : х, 
откуда 
0.4.0.002 о 1бо 
0.00% = ж, 


т. е. процентное содержание МаОН, соответствующее плотности 
0,002, составляет 0,16%. Вычитая эту величину из процентного 
содержания МаОН, соответствующего большей табличной величине 
плотности, находим величину процентного содержания МаОН в рас- 
творе: 22,8% — 0,16% = 22,64%. 

Такая интерполяция может применяться только в тех случаях, 
когда растворы не слишком концентрированы и процентное содер- 
жание вещества в растворе изменяется прямо пропорционально 
‘изменению плотности. Для очень концентрированных растворов - 
следует пользоваться более подробными таблицами, с меньшими 
интервалами в значениях плотности. 


Измерение плотности пикнометром 


Более точно плотность измеряют пикнометром. Пикнометр 
представляет собой узкогорлую колбочку емк. 5, 10 или 25 мл 
с меткой (рис. 3). 

Для измерения плотности пикнометр тщательно промывают, 
споласкивают сначала спиртом, а затем диэтиловым эфиром и, нако- 
нец, продувают горячим воздухом. Пустой высушенный пикнометр 
взвешивают на аналитических весах (Р). Затем наполняют его точно 
до метки дистиллированной водой и взвешивают (Р1). Затем воду 
выливают, тщательно высушивают пикиометр и, наполнив его 
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исследуемой жидкостью, взвешивают 
(Р.). По результатам взвешиваний 
вычисляют плотность жидкости по 
формуле 
| —Рз—Р 

Р—Р* 


Плотность растворов в таблицах 
указана для определенной темпера- 
туры (например, для 20°С). Если 
температура при взвешивании отли- 
чается от табличной, то вводят по- 
правку на температуру; плотность 
обычно уменьшается с повышением 
температуры. Например, плотность 
90%-ной серной кислоты при темпе- 
ратуре 15, 20 и 25°С равна соответ- 
ственно 1,8198; 1,8144 и 1,8090. 

При увеличении температуры от 20 до 25° С плотность умень- 
шается на 1,8144 — 1,8090 = 0,0054; плотность уменьшается на каж- 
дый градус на 0,0054 ; 5 = 0,0011. Если, например, взвешивание 
проводили при 22°С, то плотность будет 1,8144 —0,0011.2 == 
= 1,8144 — 0,0022 = 1,8122. 


а 


Рис. 3. Пикнометры 


ПРИГОТОВЛЕНИЕ РАСТВОРОВ РАЗБАВЛЕНИЕМ, 
ПЕРЕСЧЕТ КОНЦЕНТРАЦИЙ 


Иногда приходится готовить разбавленные растворы из более 
концентрированных, смешивать растворы разных концентраций или 
же пересчитывать одну концентрацию на другую. Ниже приведены 
типичные примеры. 

1. 20 г вещества рестворено в 100 мл воды. Какова процентная 
концентрация раствора? 

Раствор весит 100 -|- 20 = 120 г. 120 г раствора содержат 20г 
вещества, а 1002г раствора х г вещества. 


120 : 20 = 100: х, 
откуда 


2. 150 240% -ного раствора едкого натра нужно разбавить водой 
чтобы получить 15%-ный раствор. Сколько требуется добавить 
воды? Сколько граммов получится 15% -ного раствора? 

В 150 г 40%-ного раствора содержится 


150-40 _ 
160 = 60 г МаОоН. 
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Из 60 г МаОН можно приготовить 15%-ного раствора: 


15 : 100 = 60 :х, 
100.60 
=—& = 400 г. 


Следовательно, к 150 мл 40%-ного раствора МаОН необходимо 
добавить 400 — 150 = 250 мл воды. р р им 
3. К 135 мл воды прибавлено 90 г 42% -ного раствора серной 
кислоты. Какой процентной концентрации получился раствор? 
В 90 г 42% -ного раствора содержится Н»50, 
90.42 
100 = 37,8 е. 
после добавления 135 млводы раствор стал весить 90 -|- 135 = 
= г. 
Концентрация раствора Н.$О, 


37,8.100 
ыы = 16,8 %. 


4. Сколько 22% -ного раствора едкого кали можно получить из 1 л 
47,8% -ного раствора КОН с пл. 1,485? Сколько для этого нужно 
добавить к раствору воды? 

| л раствора весит 1.1,485 =-1,485 кг, или 1485 г. В нем со- 


‚держится 


1485.47,8 


т = 710 гКОН. 


Из 710 г КОН можно получить 22% -ного раствора КОН: 
22: 100 = 710 : х, 


_ 100.710 


= —5 = 3230 г. 


Требуется добавить воды 3230—1485 = 1745 мл. 

5. Какова концентрация раствора, если смешано 80 а 25% -ного 
и 60 г 42%-ного раствора едкого натра? 

80 г 25% -ного раствора содержат 


80.25 
100 = 20 г Маон; 


60 г 42%-ного раствора содержат 


- 60.42 
100 — 25,2 г МаОН, 


Всего 140 г раствора содержат 45,2 г МаОН. 
2 пи. Коростелев . 47 


Концентрация раствора будет: 
140 : 45,2 = 100: х, 
хе — 32,3% 


6. Сколько воды необходимо добавить к 1 л 24% -ного раствора 
аммиака с пл. 0,910, чтобы получить 5%-ный раствор? 
9 л 24%-ного раствора аммиака весит 0,910.1 = 0,910 ка, или 
г. 


Так как количество аммиака остается одним и тем же, то можно 


написать 
910.24 = (910+ »).5, 
где х — количество воды. Находим х: 
| | (910-- х)-5 = 910.24, 
4550 -- 5х = 21840, 


5х = 21840 — 4550 = 17290, 
= ® = 3460 мл, 
т. е. воды требуется добавить в количестве 3460 мл. 
``“ 7. Необходимо приготовить 80 мл 40%-ного раствора щелочи 
из имеющихся 50 и 20% -ных растворов. Сколько следует взять того 
и другого раствора? 
По правилу параллелограмма 


50% 20 (2) 


40% 


д \ 
20% 10(1) 
(3) 


находим, что 50 и 20%-ные растворы должны быть смещены друг 
с другом в отношении 2 : | и составлять в сумме 80 мл; ` 


| ч. раствора = с = 26,7 мл. 


Следовательно, 20% -ного раствора следует взять 26,7 мл, а 50% -ио- 
го 80 — 26,7 мл == 53,3 мл. 


Можно составить систему уравнений с двумя неизвестными, 
обозначив через х число миллилитров 50% -ного раствора, а через 
у — число миллилитров 20%-ного раствора: 

х-- у= 80 и 50х -{ 20у = 80.40, 
откуда 
х =80— у. 
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Решаем. способом подстановки: 
50{80 — и) + 20у = 3200; 
4000 — 50 -- 20у = 3200; 
— 50у + 20у = 3200 — 4000, или 30у = 800, 
у= и = 26,7 мл, 
х = 80 — 26,7 = 53,3 мл. 


8. Сколько следует добавить воды к 2 140% -ного раствора едкого 
натра с пл. 1,43, чтобы получить 10% -ный раствор щелочи? 
аствор весит 2.1,43 = 2,86 ке = 2860 г. В этом растворе 


содержится 
2860.40 
400 


из этого количества МаОН может быть получено 10% -ного раствора 
10: 100 = 1144: х, 


ха — 11440 мл = 11,44 д, 


== 1144 г МаОН, 


т. е. воды требуется добавить 11,44 — 2,86 = 8,58 л. 

9. 1,966 г хлорида натрия растворены в воде в мерной колбе 
емк. 200 мл и разбавлены водой до метки. Какова молярная кон- 
центрация раствора? 

В 1 л раствора содержится: 


1,966-1000 __ 
== 9,830 г Мас 


Мол. вес МаС! равен 58,44; молярность раствора 
9,830 
М ва = 0,1682. 
10. Какова молярная концентрация 15,20% -ного раствора кар- 
боната натрия Ма›СО; с пл. 1,16? 
1 д раствора весит 1.1,16 == 1,16 кг = 1160г.; в нем содержится: 


180-15.20 = 176,3 г Ма»СО., 
что составляет 
- 416,3 _ 
105-99 = 1,663 мол/л 


(105,99 — молекулярный вес Ма,СО:). 

11. Как приготовить | л 0,2 М раствора КОН из 27,3% -ного 
раствора с пл. 1,260? 

Экон = 56,11; Гл 0,2 М раствора должен содержать 56,11. 
.0,2 = 11,222 г. КОН. 
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11,222 г КОН содержатся в х граммах 27,3%-ного раствора; 
из пропорции 
27,3 : 100 = 11,22: х 
находим 
100-1 
Е = 4112 или 41,1 : 1,260 — 32,6 мл. 


Следовательно, необходимо 32,6 мл 27,3% -ного раствора КОН 
разбавить водой в мерной колбе до объема | л. 

12. Как приготовить 4 л 0,1 М раствора НМО. из 42,9% -ного 
раствора азотной кислоты с пл. 1,265? у 

Энно, = 63,012; в 4 л0,1 М раствора НМО., должно содер- 
жаться 4.0,1.63,012 = 25,2048 г НМО.. Находим: 


42,9 : 100 = 25,20: х 
_ 100.25,20 


х=-—ву= 58,74 г или 58,74 : 1,265 = 46,4 мл. 


Следовательно, 46,4 мл 42,9% -ного раствора НМОз необходимо 
разбавить водой до 4 л. 

13. Какова молярная концентрация: 

а) Ка [Ее (С№ь‹] — 16% -ного раствора с пл. 1,119? 

6) АЕМО; — 8,0%-ного раствора с ил. 1,064? 

в) 71$0, — 8,0% -ного раствора с пл. 1,084? 

Для вычисления молярной концентрации раствора следует раз- 
делить вес растворенного вещества, находящегося в | л раствора, 
на его молекулярный вес: 


16,0.1000.1,112 _ 160.1,112 


а) 100-М = 368-36 = 0,4830 мол/л; 
8,0.1000.1,064 __ 80.1,064 . 

6) 100. М = 69 ат = 0,5011 мол/л; 
8,0.1000-1,08& __ 80.1,084 

в) М — = 167,48 = 0,5372 мол/л. 


14. Из 120 мл 18% -ного раствора хлорида натрия с пл. 1,1364 
необходимо приготовить 0,8 № раствор. До какого объема следует 
разбавить этот раствор? ‘' 
` 120 мл 18%-ного раствора Мас! весят: 120.1,1364 = 136,37 а 
и содержат: ` | 

136,37.18 
100 


Эмас! = 58,44. В 110,8 М раствора должно содержаться 
58,44.0,8 = 46,75 г МаСИ. 
46,75 г МаС! позволяет получить | л 0,8М раствора. 
24,55 г МаС| позволяет получить х мл 0,8№ раствора. 
46,75 : 1000 —= 24,55 : х, | 


1000.24,55 
Х == в = 525 мл. 


= 24,55 г МаС! 
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Следовательно, 120 мл 18%-ного МаС| необходимо разбавить 
водой до 595 мл, т. е. добавить 595 — 120 = 405 мл воды. 

15. Какой нормальности получится раствор соляной кислоты, 
если 3 мл концентрированной соляной кислоты разбавлены водой 
до метки в колбе емк. 250 мл? 

Концентрированная соляная кислота содержит 37,3% НС, 
пл. кислоты 1,185, Энс! = 36,46.3 мл концентрированной соляной 
кислоты весят: 3.1,185 == 3,555 г и содержат: 


`3,555.37,3 _ 
“= 1,326 г НС 
Нормальность полученного раствора соляной кислоты: 


1,326.1000 _ 
16. Какую плотность будет иметь раствор Н»$О., если раствор 
Н›$О. пл. `1,5 разбавить на 10% водой? 
1 л имеющейся Н2$О4 1.1,5 = 1,5 ке = 1500 г. 
| л полученного раствора Н»5О, будет содержать 90% этой кис- 
1500.90 


лоты, что составит по весу —у— = 1350 г 
. 1350 
и займет объем ч5= 900 мл. 
’ 


10% воды составляют 100 мл и весят 100 г. 
Вес | л разбавленного раствора Н»$О, составит 1350 -- 100 = 


1450 
= 1450г, а плотность его 1000 = 1,45. 


Общая формула для решения таких задач: 
2-40 —Р) ‚ Р.Р 


а= 100 100 › 


где 4 — плотность полученного раствора, Ди Ш: — плотность 
исходных растворов, Р — процент разбавления. 

По этой же формуле можно вычислить процент разбавления, 
чтобы получить раствор необходимой плотности. 

Например, требуется приготовить раствор Н»5О,. с пл. 1,5 из 
раствора Н»$О, с пл. 1,8. 

Вычислим Р по формуле: 


1,8-(100—Р) ‚ 1.Р 
1,5 = 100 -- 15. 
Умножив на 100, имеем: 
150 = 180 — 1,8 Р-Р); 150 — 180 =— 1,8 Р-Р. 
Переменив знаки на обратные, получим: 


30 — 0,8 Р, Р= 3% = 37,5 %. 
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Таблица 1 


Формулы для перехода от одних выражений концентраций растворов к другим 


Принятые обозначения: 4 — плотность раствора; У — молекулярный вес растворенного вещества; 
Е — грамм-эквивалентный вес растворенного вещества 
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Следовательно, раствор необходимо разбавить водой на 37,5%, 

т.е на каждые 62,5 мл раствора следует добавить 37,5 мл воды: 

‘Формулы для перехода от одних выражений концентраций 
растворов к другим приведены в табл. 1. 


РАСТВОРЫ ЩЕЛОЧЕЙ И АММИАКА 


Едкий натр и едкое кали. 


Из растворов щелочей в лабораторной практике чаще всего при- 
меняют растворы едкого натра и едкого калия. 3 продаже они 
имеются в виде технических, чистых (ч.), чистых для анализа 
(ч. д.а.) и химически чистых (х. ч.) препаратов. Технический едкий 
натр часто называют каустической содой. Каустическая сода содер- 
жит кроме МаОН заметные количества хлорида натрия, силиката 
натрия, карбоната натрия и другие примеси. 

Препарат едкого натра (х. ч. или ч.Д.а.) содержит не менее 
95% МаОН, а едкого калия — не менее 82% КОН. 

Чистые щелочи выпускают в виде белых пластинчатых кусков, 
а химически чистые — в виде чешуек или палочек, кристалличе- 
ских в изломе. На воздухе щелочи поглощают воду и СО.. 

Щелочи хранят в хорошо закрытых стеклянных банках с кор- 
ковыми пробками, залитыми парафином. Щелочи не рекомендуется 
хранить в банках с притертой пробкой. 

Щелочи и их концентрированные растворы сильно действуют 
на кожу, одежду и обувь, поэтому с ними необходимо обращаться 
с большой осторожностью. Ни в коем случае не следует брать ще- 
лочи голыми руками: их берут пинцетом, тигельными щипцами 


` или, в крайнем случае, надевают на руки резиновые перчатки. Пере- 


сыпать щелочи можно фарфоровой ложкой. При попадании капли 
раствора или кусочка щелочи на незащищенную кожу необходимо 
немедленно их удалить и тщательно промыть пораженное место 
болышим количеством воды до исчезновения мыльного ощущения, 

(О помощи при ожоге щелочами см. на стр. 337.) 

Растворы щелочей готовят в фарфоровой посуде. Стеклянная 
посуда может легко треснуть от неравномерного разогревания при 
растворении. Кроме того, концентрированные щелочи разъедают 
стекло более сильно, чем фарфор. Необходимое количество щелочи 
в виде кусков отвешивают на технических весах, помещают в фар- 
форовый стакан и наливают воду. При растворении щелочи в воде 
наблюдается сильное разогревание. Раствор следует все время 
перемешивать стеклянной палочкой. 

Небольшие количества раствора можно готовить в стеклянной 
посуде, растворяя мелкие кусочки щелочи. 

Вначале рекомендуется готовить концентрированные растворы 
МаоН (40% и выше), так как в таких концентрированных раство- 
рах многие примеси, как, например, МаСО., не растворяются 
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и при стоянии оседаютна 
дно. Отстаивание про- 
должается несколько 
дней (не менее двух), 
в результате чего на дне 
сосуда образуется слой 
‚ карбоната. Отстоявший- 
ся прозрачиый раствор 
щелочи осторожно сли- 
вают (лучше всего сифо- 
ном) в другой сосуд. 
После полного раст- 
ворения щелочи и осты- 
вания до температуры 
40—50° С растворы пере- 
ливают в стеклянную 
бутыль, которую плотно закрывают резиновой пробкой с трубкой, 
наполненной натронной известью (для поглощения СО? из воздуха), 
и оставляют отстаиваться. 

Для переливания отстоявшегося раствора щелочи в другой сосуд 
применяют приспособление (рис. 4), состоящее из пробки с двумя 
отверстиями, в которые вставлены две стеклянные трубки, согнутые 
под прямым углом. Одна из этих трубок входит в пустую бутыль 
приблизительно на */; ее высоты. С наружного конца к ней присоеди- 
нена при помощи кусочка резиновой трубки другая стеклянная 
трубка, которую опускают в бутыль с отстоявшейся щелочью. Вто- 
рая трубка опускается ниже пробки на 1—2 см, к ней присоединяют 
водоструйный насос. Включив насос и опустив длинную трубку 
в бутыль с раствором щелочи, не взмучивая осадка, переводят его 
в другую бутыль. 

Концентрированные растворы шелочей при хранении сильно 
разъедают стекло, вышелачивая из него кремневую кислоту. Поэто- 
му внутренние стенки бутылей для хранения щелочей покрывают 
парафином. Для этого несколько кусочков парафина кладут внутрь 
бутыли и нагревают последнюю до 60—80° С в сушильном шкафу. 
Расплавленный парафин поворачиванием бутыли равномер- 
но распределяют по всей внутренней поверхности, затем дают 
ОСТЫТЬ. , . 

Растворы щелочей меньшей концентрации приготовляют раз- 
бавлением концентрированных растворов. При помощи ареометра 
измеряют плотность раствора и по табл. 2 или 3 находят процентное 
содержание щелочи. По этим данным рассчитывают количества 
раствора и воды, необходимые для приготовления раствора щелочи 
требуемой концентрации. 

} Допустим, что концентрированный раствор едкого натра имеет 
пл. 1,410; по таблице находим, что концентрация МаОН этого рас- 
твора равна 38,0% . Требуется приготовить 1 л 0,2М№ раствора Ма ОН 
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Рис. 4. Приспособление для переливания 
ихелочей 


Плотность водных растворов МаОН при 20°С 


Таблица 2 


1,000 | 0,16 0,46 |4,180[ 16,4 | 19,40 14,3601 33,1 44,96 
1,005! 0,60 0,64 (4,185| 16,9 | 20,02 1|4,365|! 33,5 45,80 
1,010 | 1,05 1,06 14,490! 47,4 | 20,64 [1,370| 34,0 46,60 
1,045 | 1,49 1,54 |1,495| 47,8 | 24,27 |4,375| 34,5 47,44 
1,020 | 1,94 1,98 |4,200| 18,3 | 21,90 |4,380| 35,0 48,32 
1,025 | 2,39 2,44 |1,205| 18,7 | 22,54 11,385! 35,5 49,16 
1,030 | 2,84 2,92 |1,240| 19,2 | 23,18 |1,390| 36,0 50,04 
1,035 | 3,30 3,40 |1,245| 19,6 | 23,83 14,395! 36,5 50,92 
1,040 | 3,75 3,88 |4,220| 20,4 | 24,49 |1,400! 37,0 51,80 
1,045 | 4,20 4,39 |1,225| 20,5 | 25,44 |4,405| 37,5 52,68 
1,050 | 4,67 4,89 |4,230] 24,0 | 25,80 |4,440| 38,0 53,56 
1,055 | 5,11 5,39 |1,235| 24,4 | 26,48 |4,445| 38,5 54,44 
1,060 | 5,55 5,90 |4,240| 24,9 | 27,15 |4,420| 39,0 55,36 
1,065 | 6,01 6,441 |1,245|] 22,4 | 27,83 |1,425|] 39,5 56,28 
1,070 |! 6,48 6,92 |1,250| 22,8 | 28,52 |1,430| 40,0 57,20 
1,075 | 6,92 7,45 |1,255| 23,3 | 29,24 |4,435| 40,5 58,12 
1,080 | 7,38 7,97 |1,260| 23,7 | 29,90 |1,440| 44,0 59,08 
1,085 | 7,82 8,49 |1,265| 24,2 30,60 |1,445| 41,6 60,04 
1,090 | 8,28 9,03 |1,270] 24,7 31,30 |4,450| 42,4 61,00 
1,095 | 8,74 9,56 |1,275| 25,1 | 32,00 |4,455| 42,6 64,96 
1,400 9,19 10,44 |4,280| 25,6 32,74 |1,460| 43,1 62,96 
1,105 9,65 40,66 11,285| 26,0 33,48 11,465] 43,6 63,92 
1,410 | 10,1 11,24 11,290, 26,5 34,46 |1,470| 44,2 64,92 
1,145 | 10,6 11,77 |14,295| 26,9 | 34,89 |4475| 447 65,92 
1,120 | 44,0 12,33 |14,300| 27,4 | 35,62 |41,480| 45,2 66,92 
1,125 | 44,5 12,90 |1,305| 27,9 | 36,37 ]1,485|] 45,8 | 67,92 
1,130 | 44,9 13,47 14,340] 28,3 37,11 14,490! 46,3 68,92 
1,135 | 12,4 14,04 11,345] 28,8 37,86 |1,495| 46,8 69, 96 
1,140 | 12,8 14,62 11,320] 29,3 38,62 |1,500| 47,3 71,00 
1,145 | 13,3 15,20 |4,325| 29,7 39,39 14,505| 47,9 72,00 
1,450 | 13,7 15,79 1|1,330| 30,2 40,16 |1,540| 48,4 73,04 
1,455 | 14,2 16,38 |14,335|] 30,7 40,92 |4,515| 48,9 ТА, 08 
1,460.| 14,6 16,98 |1,340] 34,1 | 44,72 |1,520| 49,4 75,12 
1,465 | 15,1 17,58 |1,345| 34,6 42,52 |1,525| 50,0 76,20 
1,170 | 15,5 18,18 |1,350| 32,1 | 43,32 '|1,530| 50,5 77,24 
1,175 | 46,0 18,79 14,355! 32,6 | 44.12 
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Таблица 3 Грамм-эквивалент МаОН равен 40,00. Для приготовления | л 
0,2№ раствора следует растворить в 1 л воды (в мерной колбе) 
40,00.0,2 = 8,00 г МаОН. 100 г имеющегося концентрированного 
раствора содержат 38,0 г МаОН, а в х граммах раствора должно 


КОН,| г КОН я КОН, г КОН п КОН | г КОН _- содержаться 8,00 г МаОН: 


% в 100 мл % в 100 мл # [в 100 мл 100 : 38,0 =х: 8,00, 
откуда | 


Плотиость водиых растворов КОН при 20°С 


| = що = = 21,05 г. 
0,20 |1,180 1 19,4 22,83 | 1,360 | 36,7 | 49,96 Хх 38,0 38,0 } 


0,20 , , 

0,74 0,75 | 1,185 | 19,9 | 23,58 | 1,365 | 37,2 в Следовательно, для приготовления | л 0,2№М раствора МаОН 
1,30 УМ | 1,190 | 20,4 А Вр И р необходимо взять 21,05 г концентрированного раствора щелочи. 
т в пр РН Ре м 386 53,24 Это количество раствора удобнее отмерить мерным цилиндром, 
203 3 00 1,205 9 26 37 1 385 39.0 54,03 : нежели взвешивать на весах. Объем находят делением найденного 
347| 3,58 |1240| 224 | 27,08 | 4,390 | 39,5 | 54,85 веса на плотность: 

4,03 4,17 || 1,245 | 22,9 | 27,80 |14,395 | 39,9 | 59,69 | 21,05: 1,410 = 14,9 мл. 

8 ВИ ме р ая а и 5 Отмеривают 14,9 мл (округленно 15,0 мл) раствора щелочи в мер- 
5 66 5 904 4230 РИ 29 98 4 440 и 3 58,18 ную колбу емк. [ли разбавляют водой до метки. . 

6 20 54 1’235 |2 во | зо [|145 мт | 59.02 Концентрированные рабтворы КОН очистить о? примеси К.Со. 
674 14 |1 240 25° А м 45 1 420 422 59. 86 длительным отстаиванием не удается вследствие хорошей раство- 
7,28 | 7/15 | 1,245 | 25,9 | 32,48 |4,425 | 42,6 | 60,71 рии КСО... . 
782 837 |125 | 263 | 3293 |143 | 430 | 61,55 астворы щелочей хранят в стеклянных бутылях с резиновой 
Ще но 255 в 3867 | 1435 | 435 | 62,39 пробкой, снабженной трубкой с натронной известью для защиты 
8,89 |_ 9,60 | 4,260 | 21,3 | 34,42 [4,440 | 43,9 | 63,25 от СО: воздуха. 3 

9'43 | 10.23 |1 265 | 278 | 347 [1445 | 444 | 64,10 Для удаления аммиака раствор щелочи кипятят 30 МИН. В колбе. 
9 96 10,86 1210 | 283 35.93 |1,450 | 44,8 | 64,95 Затем закрывают колбу пробкой с трубкой, соединенной со склян- 
В а 5 РА в 8 1455 | 452 | 65 81 кой Тищенко, содержащей разбавленную 1 :[ серную кислоту. 
4 0 42. 13 1,280 29,3 81, 44 |160 | 45.7 | 66,66 По охлаждении раствор разбавляют водой до первоначального 
41,6 | 42.77 | 1,285 | 29,7 | 38,20 | 1,465 | 46,1 | 67,53 объема. 

12,1 13,44 | 1,290 | 30,2 38,97 |1,470 | 46,5 68,40 При определении азота (нитридного) способом отгонки А. М. Дымов! реко- 
12,6 14,06 | 1,295 | 30,7 39,73 | 14,475 | 47,0 60,27 мендует готовить 50%-ный раствор МаОН следующим образом: 500 г МаОН 
1 14 72 11,300 | 31,2 40,50 |1,480 | 47,4 70,14 (ч. д. а.) растворяют частями в 1200 мл воды. Прибавляют к раствору 3—4 кусоч- 
15, , , , ка граиулированного цинка, перемешивают и кипятят 40—60 мин. (часть воды 
13,7 15,37 || 1,305 | 31,6 41,26 | 1,485 | 47,8 | 71,01 при этом испарится). Раствор хранят в склянке с резииовой пробкой. Горлышко 
14,2 16,04 | 1,340 | 32,1 42,04 | 1,490 | 48,3 | 74,89 склянки закрывают перевернутым стаканчиком, содержащим гигроскопическую 
14,7 16,69 | 1,315 | 32,6 42,82 |1,495 | 48,7 72,77 вату, для предохранения от загрязнения аммонийными солями. 

15,2 | 47,35 | 1,320 | 33,0 | 43,60 | 14,500 | 49,4 7 Едкий натр МаОН (гидрат окиси натрия, гидроокись натрия, 
45,7 | 18,02 | 1,325 | 33,5 | 44,39 | 1,505 | 49,5 | 74, у мол. вес 39,997) — бесцветная кристаллическая масса. Пл. 2,02; 
16,3 | 18,70 | 1,330 | 34,0 | 45,18 | 1,540 | 50,0 а т. пл. 327,6° С. Поглощает из воздуха СО» и пары воды, при этом 
16,8 | 19,38 1,385 ИЕ р и ре т р расплывается и переходит в Ма„СО.. | 

17,3 | 20,06 |1, , ИИ Едкий натр легко растворим в воде, растворим в этаноле и не рас- 
17,8 | 20,75 | 1,345 | 35,4 р м И ИА творим в эфире. Из коннентрированных водных растворов при 
не У пе зе 4916 1.535 | 52,4 | 97,97 —8°С выделяются крупные кристаллы МаОН.1/»Н»О. 


ТА. М. Дымов. Технический анализ руд и металлов. М., Металлургиздат, 
949. 
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В табл. 2 указана плотность растворов МаОН. 


Едкое кали КОН (гидрат окиси калия, гидроокись калия, мол. 
вес 56,109)— белая просвечивающая едкая кристаллическая мас- 
са. Пл. 2,04; т. пл. 360,4° С. Энергично поглощает СО.» и воду, при 
этом расплывается и переходитв К»›СОз. Едкое кали является хоро- 
шим обезвоживающим средством. Хорошо растворимо в воде с силь- 
ным разогреванием. 

В табл. 3 указана плотность растворов КОН. 


Гидроокись кальция или бария 


Растворы гидроокиси кальция и бария (известковая или барито- 
вая вода) иногда применяют при определении СО.. 


Гидроокись кальция Са(ОН)» (гашеная известь, мол. вес 74,09) — 
белый порошок. Пл. 2,078. На воздухе поглощает СО», прреходя 
в СаСОз. Имеющийся в продаже препарат (ч.д.а.) содержит 97% 
Са(ОН).. 

- Растворимость гидроокиси кальция в воде довольно низка: 
в 100 мл растворяется при 20°С 0,165 г; при повышении температуры 
она уменьшается и при 100° С составляет 0,077 г. 

Суспензия Са(ОН)» в воде называется «известковым молоком». 

Насыщенный прозрачный раствор Са(ОН)» (известковая вода) 
поглощает СО» из воздуха, при этом выделяется белый осадок 
СаСОз. Этот раствор при нагревании мутнеет вследствие выпаде- 
ния Са(ОН)2; при охлаждении муть постепенно исчезает. 

Насышенный раствор Са(ОН), готовят взбалтыванием послед- 
него с водой; после отстаивания сливают прозрачный раствор 
с осадка. Концентрация Са(Н)» в таком растворе составляет 
0,04 М. 

Известковую воду можно приготовить также из окиси кальция; 
1 ч. хорошо прокаленной СаО заливают 4 ч. воды. После распадения 
кусочков порошок размешивают с водой до получения однородной 
массы. Дают осадку осесть и возможно полнее сливают прозрачную 
жидкость. К осадку приливают 50 ч. воды, перемешивают до полу- 
чения однородной массы, закрывают плотно склянку и дают раствору 
‘хорошо отстояться. Прозрачный раствор сливают, а в склянку 
с осадком снова наливают воду для приготовления новой порции 
раствора. 


Гидроокись бария Ва(Н)».8НО (едкий барий, мол. вес 
315,48) — белое кристаллическое вещество. Пл. 2,19. 

При 15° С растворяется 5,6 г гидроокиси бария в 100 мл воды, 
при 78° С — 94,7 г. Кристаллы в эксикаторе над Н25Ол (или при 
57°С) теряют 7 молекул кристаллизационной воды. Последняя моле- 
кула Н2О отщепляется при температуре красного каления (от 180 
до 540° С). Везводный Ва(ОН), — блестящая белая кристаллическая 
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масса. Пл. 4,495. При прокаливании выше 780° С переходит в окись 
бария Ва0. 
Препараты Ва(ОН),-8Н,»О хранят в банке под запарафиниро- 


ванной корковой пробкой, так как на воздухе он, поглощая СО., 


переходит в ВаСОз. Имеющийся в продаже препарат (х.ч. или 
ч.д.а.}) содержит 97% Ва(ОН)..8Н.О. 

Баритовая вода — насыщенный раствор Ва(ОН),, на воздухе 
мутнеет вследствие поглощения СО, и выпадения ВаСОз. 

Для приготовления баритовой воды берут 70 г восьмиводной 


„ Гидроокиси бария на [| л воды, перемешивают, дают отстояться 


и сливают прозрачный раствор. Хранят баритовую воду в склянке 
с резиновой пробкой. Концентрация баритовой воды составляет 
—0,35 М. 


Аммиак водный 
(гидроокись аммония, нашатырный спирт) 
МНаОН Мол. вес 35,046 


Водный аммиак — бесцветная прозрачная жидкость с сильным 
запахом. Имеющийся в продаже аммиак содержит 25—27% МН.; 
пл, 0,901—0,907. Газообразный аммиак при небольших концентра- 
циях в воздухе вызывает раздражение глаз и слизистой оболочки 
носа, тошноту и головные боли. Очень опасно попадание в глаза 
водных растворов аммиака. , 

Хранить водный раствор аммиака следует в склянке с притер- 
той пробкой. При нагревании до кипения весь аммиак улетучи- 
вается. 

Растворы аммиака готовят исходя из его плотности и процент- 
ного содержания МН: (табл. 4). 

Допустим, требуется приготовить | кг 10% -ного раствора аммиа- 
ка. В 1000 г 10%-ного раствора должно содержаться 100 г МН, 
(все расчеты ведутся на МН, а не на МН.ОН). Имеется концентри- 
рованный раствор аммиака (пл. 0,91), содержащий 24% МН.. 

В 100 г концентрированного раствора аммиака содержится 24 а 
МН. Находим, в каком количестве граммов раствора аммиака будет 
содержаться 100 г МН.: 


100: 24 =х: 100, 
„_— 100-100 __ 10 000 


24 24 
Для того чтобы вычислить соответствующий объем концентри- 
рованного раствора аммиака, необходимо его вес разделить на плот- 
ность: : 


== 416,6 г. 


416,6 : 0,91 = 458 мл. 


Воды требуется взять 1000 —417 = 583 г (т.е. 583 мл). Объем 
приготовленного раствора будет равен 458 -+- 583 == 1041 мл. 
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Таблица 4 
Плотиость водиых растворов МНз при 20°С 


мн» |емн, МН» | 2 МНь 


% в14л % в 14 у % в1 4 


МН, | г МН» 


Пл. Пл. 


4,000 | 0,00 | 0,0 | 0,958 | 9,87 94,55 | 0,946 | 22,4 | 202,6 
0,998 | 0,047 | 0,463 | 0,956 | 40,4 99,42 | 0,944 | 22,8 | 207,9 
0,996 | 0,542 | 5,40 | 0,954 | 41,0 | 104,5 [0,912 | 23,4 | 213.3 
0 994 | 0,98 | 9,70 | 0,952 | 41,5 | 109,4 | 0,940 | 24,0 | 248.7 
0,992 | 1,43 | 44,19 | 0,950 | 42,0 | 414,3 | 0,908 | 24/7 | 2241 
0,990 | 1,89 | 48,71 |0,948 | 42,6 | 4149,3 | 0,906 | 25,3 | 229.5 
0,988.| 2,35 | 23,24 |0,946 | 43,4 | 424,3 | 0,904 | 26,0 | 235.0 
0,986 | 2,82 | 27,81 |0,944 | 43,7 | 129,4 | 0,902 | 26,7 | 240,6 
0,984 | 3,30 | 32,47 | 0,942 | 44,3 | 434,6 | 0,900 | 27,3 |*246,0 
0,982 | 3,78 | 37,44 | 0,940 | 14,9 | 439,9 | 0,898 | 28,0 | 254 4 
0,980 | 4,27 | 41,85 |0,938 | 45,5 | 145,4 |0,896 | 28, 256,9 
0.978 | 4,76 | 46,55 | 0,936 | 46,4 | 4150,3 |0,894 | 29, 262,2 


0 976 | 5,25 51,24 | 0,934 | 16,7 155,5 |0,892 
0,974 | 5,75 56,01 0,932 | 17,2 160,7 | 0,890 
0,972 | 6,25 61,75 0,930 | 147,9 166,0 |0,888 
0,970 | 6,75 65,48 0,928 | 18,5 171,2 | 0,886 
0,968 | 7,26 70,28 | 0,926 | #9,1 176,5 || 0,884 
0,966 | 7,77 75,05 0,924 | 49,7 181,7 | 0,882 
-0,964 | 8,29 79,91 9,922 | 20,3 186,9 | 0,880 
0,962 | 8,82 84,85 | 0,920 | 20,9 192,1 : 
0,960 | 9,34 | 89,66 0,948 | 24,5 197,4 


рее 
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Способы очистки аммиака. 1) Водный раствор аммиака очищают 
перегонкой от карбоната аммония, который образуется при погло- 
щении СО; из воздуха. Для этого к аммиаку прибавляют немного 
гидроокиси кальция Са(ОН). или бария Ва(ОН)., чтобы связать 
СОз, и производят перегонку в обычном перегонном аппарате, состоя- 
щем из перегонной колбы, холодильника и приемника. 


/ 
500 мл концентрированного аммиака наливают в перегонную. 


колбу емк. | л, добавляют около 10 г свежепрокаленной окиси 
кальция, закрывают холодильник трубкой с натронной известью 
и оставляют стоять сутки, часто помешивая. 

Затем перегонную колбу с концентрированным аммиаком поме- 
щают на водяную баню и соединяют с наклонно поставленным хо- 
лодильником. Колба-приемник содержит 300—400 мл воды, сво- 
бодной от СО». При нагревании аммиак перегоняется в приемник 
и поглощается водой. 

Концентрированный раствор аммиака в перегонной колбе начина- 


ет кипеть при 55°С. Необходимо следить за равномерностью кипе-. 


ния, соответственно регулируя нагрев бани. 
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Для получения воды, не содержащей СО,, кипятят 300—400 мл 
дистиллированной воды и охлаждают ее в токе воздуха, очищенного 


`от СО., пропусканием через концентрированный раствор КОН 


и .натронную известь. 

2) Чистый раствор аммиака можно получить также насыщением 
прокипяченной дистиллированной воды, охлаждаемой льдом, газо- 
образным аммиаком из баллона. Баллоны с аммиаком окрашены 
в желтый цвет и имеют надпись «аммиак». 

Дистиллированную воду для насышения аммиаком предвари- 
тельно кипятят для удаления СО, до уменьшения ее первоначаль- 
ного объема на одну треть. Приемник для защиты перегнанного 
аммиака отСО; воздуха закрывают пробкой с трубкой, наполненной 
натронной известью. Ток аммиака регулируют так, чтобы вода 
В приемнике не нагревалась. Аммиак пропускают до увеличения 
объема раствора наполовину. | 

Для контроля аммиака не присутствие (МНа)›СОз к разбавлен- 
ному его раствору приливают концентрированный раствор хлорида 
бария. Образование белого кристаллического осадка ВаСО, свиде- 
тельствует о присутствии (МН.),СО,-20 ил свежеприготовленного 
аммиака при нагревании с 20 мл известковой воды не должны да- 
вать мути. . 

3) Применяют также следующий способ перегонки. В больной 
эксикатор помещают коннентрированный раствор аммиака и несколь- 
ко граммов едкого натра и ставят на вкладыш кристаллизатор или 
стакан с прокипяченной и охлажденной дистиллированной водой. 
Эксикатор закрывают крышкой. Через 2—3 дня вода в кристалли- 
заторе или стакане насыщается аммиаком (концентрация 210%). 
Заменяя аммиак в эксикаторе на свежий, можно получить и более 
концентрированный раствор его. 

В эксикатор можно помещать два стакана: один с аммиаком 
второй с водой. Известны и другие способы очистки аммиака. ' 


РАСТВОРЫ КИСЛОТ 


В лабораторвюй практике приходится работать со многими 
минеральными и органическими кислотами. Некоторые из них 
имеются в продаже в виде концентрированных растворов, процент- 
ное содержание которых контролируют по плотности. 

Технические кислоты содержат много примесей и поэтому 
В аналитических работах не употребляются. | 

‚Обращаться с кислотами следует осторожно, так как они сильно 
действуют на кожу, разрушают обувь и одежду, портят полы 

Кислоту, попавшую на обувь или одежду, необходимо смыть 
большим количеством воды, нейтрализовать содой или аммиаком 
и снова обмыть водой. Разлитую кислоту на столе или на по- 
лу нейтрализуют содой Ма»СОз, окисью кальция СаО, гашеной 
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известью Са(ОН)» или карбонатом кальция СаСОз. Небольшие коли- 
чества разлитой кислоты нейтрализуют аммиаком. После нейтрали- 
зации образовавшиеся соли и избыток соды или извести удаляют, 
а пораженное место тщательно промывают водой. (О помощи при 
ожоге кислотами см. на стр. 337.) 

Дымящие и пахнущие кислоты необходимо хранить под тягой. 


Серная кислота 
Н2504 Мол. вес 98, 076 


Серная кислота — бесцветная маслянистая жидкость, без запа- 
ха, пл. 1,830—1,835. Содержит 93,56—95,60% Н,ЗО.. Т. затв. 
10,5° С. Энергично поглощает влагу воздуха, не дымит; обугливает 
бумагу, дерево и другие органические материалы. При смешивании 
с водой выделяются большие количества тепла. 

Приготовляя растворы серной кислоты, следует всегда прибав- 
лять кислоту к воде неболыними порциями и хорошо размеши- 
вать. При разбавлении происходит сильное разогревание. Если при- 
ливать воду к кислоте, то от разогревания она может вскипеть 
и разбрызгаться. 

Хранят серную кислоту в склянках с притертой пробкой. 

Применение резиновых пробок недопустимо. 

При попадании на кожу серная кислота вызывает тяжелые ожо- 
ги, которые при болышной площади поражения могут привести 
к смерти. 

Очень опасно попадание кислоты в Глаза. 

В табл. 5 указана плотность водных растворов серной кислоты. 

В лабораториях используется серная кислота самых различных 
концентраций. 

Для приготовления | л разбавленной серной кислоты (1: 4) 
к 800 мл дистиллированной воды осторожно прибавляют неболь- 
шими порциями при постоянном помешивании 200 мл концентри- 
рованной серной кислоты. Если при этом смесь сильно разогрелась, 
то ее охлаждают, после чего приливают следующую порцию кислоты. 

Допустим, требуется приготовить 1 ке 10%-ного раствора сер- 
ной кислоты из имеющейся концентрированной серной кислоты 
пл. 1,835. На 1000 г такого раствора необходимо 100 г Н»5Оа. По- 
скольку концентрированная серная кислота содержит 95,6% Н»5О,, 
то ее потребуется: 

95,6 : 100 = 100 : х, 
откуда 400.1 10 000 
.100 
Х-= 95.6 _ —= 95.6 — 104,6 е. 


Вычисляем объем, занимаемый 104,6 г серной кислоты. Он равен 
весу, деленному на плотность: 104,6 ; 1,835 = 57 мл. Объем воды 
равен 1000 — 104,6 = 895,4 мл. 
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Плотиость водных растворов Н›504 при 20°С 


Таблица 5 


Н»5Оь 


г Нз5Оа 


Нэ$Ов, 


г Н25Оа 


Н›ЗОв,| г НаЗОа 


Пл. % в 100 мл Пл. % в 100 мл Пл. % в 100 мл 
1,000 | 0,264| 0,2609| 1,200 | 27,7 | 33,26 |1,400 | 50,5 | 70,70 
1,005 0,986: 0,9904 1,205 | 28,3 34,14 | 1,405 | 54,0 71,67 
1,010 1,734| 1,748 [1,210 | 29,0 35,03 | 1,440 | 51,5 72 ,6А 
1,015 2,49 2,522 | 1,245 | 29,6 35,93 | 1,445 | 52,0 73,56 
1,020 | 3,24 | 3,307 | 1,220 | 30,2 | 36,82 |1,420 | 52,5 | 74,56 
1, 025 4,00 4,100 | 1,225 | 30,8 37,12 |1,425 | 53,0 75,54 
1,030 4,15 4,888 | 1,230 | 31,4 38,62 |1,430 | 53,5 76, 51 
1,035 5,49 5,685 | 1,235 | 32,0 39,53 |1,435 | 54,0 77, 49 
1,040 6,24 6,487 |1,240 | 32,6 40,44 | 1,440 | 54,5 78,41 
1,045 6,96 7,269 | 1,245 | 33,2 41,36 |1,445 | 55,0 79, 43 
1,050 | 7,70 | 8,089 | 1,250 | 33,8 | 42,28 |1,450 | 55,5 | 80,40 
1,055 8,42, 8,878 | 1,255 | 34,4 43,20 | 1,455 | 55,9 |’ 81,38 
1,060 9,43 9,677 | 1,260 | 35,0 44,11 11,460 | 56,4 82,36 
1,065 9,84 | 10,483 | 1,265 | 35,6 45,03 | 1,465 | 56,9 83,34 
1,070 | 10,54 11,246 | 1,270 | 36,2 45,96 |1,470 | 57,4 84,34 
1,075 | 414,26 | 12,404 | 1,275 | 36,8 46,89 | 1,475 | 57,8 85,31 
1,080 | 44,96 | 12,947 | 1,280 | 37,4 41,82 1,480 | 58,3 86,30 
1,085 |! 12,66 | 13,736 | 1,285 | 38,0 48,17 | 1,485 | 58,8 87,29 
1,090 | 13,36 | 14,562 | 1,290 | 38,5 49,70 | 1,490 | 59,2 88,27 
1,095 | 14,04 | 45,375 | 1,295 | 39,1 50,63 | 1,495 | 59,7 89,25 
1,100 | 14,73 | 16,203 | 1,300 | 39,7 51,58 | 1,500 | 60,2 90,26 
1,105 | 15,44 17,028 | 1,305 | 40,3 52,53 | 1,505 | 60,6 91,23 
1,110 | 16,08 | 17,849 | 1,340 40,8 53,47 | 1,540 | 61,1 92,23 
1,115 | 16,76 | 18,687 | 1,345 | 44,4 54,43 | 1,5151 61,5 93,23 
1,120 | 17,43 | 19,522 | 1,320 | 42,0 | 55,37 |1,520 | 62,0 | 94,24 
1,125 | 48,09 | 20,35 1,325 : 42,5 56,33 | 1,525 | 62,5 95,24 
1,130 | 18,76 | 21,20 1,330 | 43,1 57,28 | 1,530 | 62,9 96,25 
1,135 | 19,42 | 22,04 1,335 | 43,6 58,23 | 1,535 | 63,4 97,26 
1,140. | 20,08 | 22,89 1,340 | 44,2 59,49 | 1,540 | 63,8 98,27 
1,145 | 20,73 | 23,74 1,345 | 44,7 60,15 11,545 | 64,3 99,28 
1,150 | 21,4 24,59 1,350 | 45,3 61,40 |1,550 | 64,7 | 100,30 
1,155 | 22,0 25,45 1,355 | 45,8 62,06 |1,555 | 65,2 | 101,34 
1,160 | 22.7 26,30 1,360 | 46,3 63,04 |1,560 | 65,6 | 102,32 
1,165 | 23,3 21,16 1,365 | 46,7 63,96 |1,565 | 66,0 | 103,34 
1,170 | 24,0 28,02 1,3710 | 47,4 64,92 |14,570 | 66,5 | 104,36 
1,475 | 24,6 28,88 1,375 | 47,9 65,89 |1,575 | 66,9 | 105,38 
1,180 |+ 25,2 29,75 1,380 | 48,5 66,86 |1,580 | 67,4 | 106,41 
1,185 | 25,8 30,62 1,385 | 49,0 67,82 |1,585 | 67,8 |.407,45°. 
1,190 | 26,5 | 34,50 |1,390 | 49,5 | 68,78 |1,590 | 68,2 | 108,49 
1,195 | 27,1 32,39 1,395 | 50,0 69,74 [1,595 | 68,7 | 409,54. 
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Таблица 5 (окончание) 
ИЕ 


Н»5Ов | г НО Пл НэбОв, | г НэЗ Ох п Н25Ов| г Нз$Оь 
% в 100 мл ° % в 100 мл л. % в 100 мл 


и 


1,600 | 69,1 110,54 | 4,710 | 78,5 134,22 |1,820 | 94,1 165,82 
1,605 | 69,5 111,60 | 1,745 | 78,9 135,37 |14,824 | 94,3 166,32 
1,610 | 70,0 112,64 | 1,720 | 79,4 136,52 11,822 | 94,6 166,82 
1,615 | 70,4 113,68 | 1,725 | 79,8 137,67 |1,823 | 94,8 167,32, 
1,620 | 70,8 114,73 | 1,730 | 80,3 138,83 |1,824 | 92,0 167 , 81 
1,625 | 74,3 115,78 | 1,735 | 80,7 140,02 |4,825 | 92,2 168, 36 
1,6301 71,7 146,82 | 1,740 | 84,2 141,22 |1,826 | 92,5 168,92 
1,635 | 72,1 117,87 | 1,745 | 84,6 142,43 |1,827 | 92,8 169,59 
1,640 | 72,5 | 118,93 | 4,750 | 82,4 143,66 |1,828 | 93,0 170,06 
1,645 | 73,0 120,00 | 1,755 | 82,6 444,94 |1,829 | 93,3 470,76 
1,650 | 73,4 121,06 11,760 | 83,1 146,19 |1,830 | 93,6 171,36 
1,655 | 73,8 122,14 | 1,765 | 83,6 147,51 |1,834 | 93,94| 172,0 
1,660 | 74,2 123,24 | 1,770 | 84,1 148,82 |1,832 | 94,32| 172,8 
1,665 | 74,6 124,28 | 1,775 | 84,6 150,18 |1,833 | 94,72| 473,6 
1,670 | 715,1 125,37 | 1,780 | 85,2 151,59 |1,834 | 95,42| 474,4 
1,675 | 75,5 126,45 | 1,785 | 85,7 153,05 |4,835 | 95,72| 175,6 
1,680 | 75,9 127,55 | 1,790 | 86,4 154,57 11,8355| 96,0 176,2 
1,685 | 76,3 128,63 | 1,795 | 87,0 156,15 |1,8364| 97,0 178,1 
1,690 | 76,8 129,74 | 1,800 | 87,7 157,84 |1,8364| 98,0 179,9 
1,695 | 77,2 130,85 | 1,805 | 88,4 159,62 |1,8342| 99,0 181,6 
1,700 | 77,6 431,97 | 1,810 | 89,2 161,54 |1,8305| 100,0 183,1 
1,705 | 78,1 433,09 | 1,845 | 90,4 163,57 


Пл. 


Следовательно, к 895 мл дистиллированной воды необходимо 
прилить 57 мл концентрированной серной кислоты и хорошо пере- 
мешать. 

10%-ную серную кислоту по объему готовят растворением 
100 мл концентрированной серной кислоты в 900 мл воды. 

Для приготовления | л 1№ серной кислоты необходимо | г-экв 
кислоты растворить в воде в мерной колбе емк. 1 л. Грамм-эквива- 
лент серной кислоты равен 98,08 : 2 = 49,04 г, так как серная кис- 
лота является кислотой двухосновной. Концентрированной серной 
кислоты необходимо взять: - 


95,6 : 100 = 49,04 : х, 


откуда 


х— 10049,04 _ 51,32, 


95,6 
или 51,3 : 1,84 = 28 мл. 
ЗА 


.‚ быстро повышается. Оставшаяся кислота с соде 


Чтобы Н.$О. обезводить (обезвоженная Н,$О. применяется для 
высушивания газов и других целей), небольшое количество серной 
кислоты нагревают в жаростойкой стеклянной колбе или стакане 
до обильного выделения белых паров, после начала выделения 
которых кислоту нагревают еще несколько минут. 

Серная кислота начинает кипеть при 290° С, и затем температура 

ржанием 98,3% 
Н.$О. кипит при постоянной температуре 338 С. . 

Окрашенную органическими примесями серную кислоту уда 

ется обесцветить нагреванием или прибавлением перекиси водо- 
ода. , 

р ^ "Небольшая добавка (0,01—0,03%) 30% -ной Н,.О. и перемеши- 
вание придают кислоте светло-желтую окраску. Совершенно чер- 
ная кислота обесцвечивается добавкой 1% Н»Оз. Обесцвечивание 
достигается также нагреванием с надсернокислым аммонием. 


Соляная (хлористоводородная) кислота 
НС! | `Мол. вес 36,461 


Соляная кислота — бесцветная прозрачная жидкость с резким 
запахом, представляет собой водный раствор хлористого водорода. 
Имеющаяся в продаже соляная кислота имеет пл. 1,174— 1, 

и содержит 35—38% НС!. Дымит на воздухе вследствие выделения 
газообразного хлористого водорода, который с парами воды и дает 
туман. Хлористый водород образует с водой азеотропную смесь, 
кипящую при 108,6° С и содержащую 20,24% НХ (6,1 М, пл. 1, 
60 мм рт. ст.). , , 
п анны и кислоту в склянках с притертой пробкой; 
применение резиновых пробок недопустимо. | 

В табл. 6 указана плотность водных растворов соляной кислоты. 

Соляную кислоту применяют различной концентрации — от 1:1 
до | : 99 (по объему), а также. различной процентной, нормальной 

олярной концентраций. . 
[Дал приголовлення 1 кг 5%-ного раствора соляной кислоты 
необходимо 50 г НС. Концентрированная соляная кислота (пл. 
1,185) содержит 37,3% НС|, ‘следовательно ее требуется: 


37,3 : 100 = 50 : х, 
откуда 
_ 400.50 _ 5000 _ 34 : 1,185 = 113,1 мл. 
х= 573. == 134 г, или 134 :1, 


} 
Воды необходимо взять: 1000—134 —= 866 мл. К 866 мл воды 
приливают 113 мл концентрированной соляной кислоты и хорошо 


перемешивают. . 
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Таблица 6 


„Плотность растворов соляной кислоты при 20° С 


на, г НС! Л на, г НС! НА, | г НС! 


Пл. % в 100 мл % в 100 ма л. % в 100 мл 


1,000 | 0,36 | 0,36 | 1,070 | 14,5 | 15,50 | 1.140 | 28,2 | 32,43 
1,005 | 1,36 | 1,367 | 1,075 | 45,5 | 46,64 |4,445 | 29,2 | 33,40 
4,040 | 2,36 | 2,384 | 1,080 | 416,5 | 47,79 |1,450 | 30.1 | 34,66 
1,015 | 3,37 | 3,424 |1,085 | 47,5 | 48,98 | 4,155 | 34,4 | 35,97 
4.020 | 4,39 | 4,478 | 1,090 | 48,4 | 20,09 | 1:460 | 32,4 | 37,28 
1,025 | 5,44 | 5,545 | 1,095 | 19,4 | 24,25 | 4,165 | 33,2 | 38,63 
1,030 | 6,43| 6,623 | 1,100 | 20,4 | 22,48 |4,470 | 34,2 | 39,99 
1,035 | 7,46 | 7,724 | 4,005 | 24,4 | 23,60 |1,475 | 35,2 | 44,36 
1,040 | 8,49 | 8,830 | 1,440 | 22,3 | 24,49 | 1,480 | 36,2 | 42,75 
1,045 | 9,54 | 9,938 | 4,145 | 23,3 | 25,97 | 1,485 | 37,3 | 44.47 
1,050 | 405 | 11,05 [4,120 | 24,3 | 27,46 |14,490 | 38,3 | 45,60 
4,055 | 44,5 | 42.45 |1,425| 25,2 | 28,37 |1,495 | 39,37 | 47,05 
4,060 | 42,5 | 43,26 |14,430 | 26,2 | 29,61 |1,498 | 40,00 | 47,92 
4,065 | 43,5 | 44.38 |1,435] 27,2 | 30,85 


Для приготовления 1 л 2М соляной кислоты следует растворить 
36,46.2 = 72,92 а НМ. 
37,3 : 100 = 72.92 : х, 


100.72,92 
= "3 = 195,5 е, 
т. е. 195,5 : 1,185 = 165 мл соляной кислоты. 

165 мл коицентрированной соляной кислоты помещают в мерную 
колбу емк. | д, доводят водой объем ее до метки и перемешивают. 

Часто готовят растворы соляной кислоты определенной кон- 
центрации, выраженной в объемных процентах. Соляную кислоту 
разбавляют водой в определенном отношении, например 1:4, 
1:10 ит. д. Иногда соляная кислота загрязнена свободным хло- 
ром. Для удаления хлора через соляную кислоту просасывают 
воздух при помощи водоструйного насоса. Продуваемый воздух 
предварительно пропускают через слой ваты или промывалку в 
водой для удержания пыли. 

Небольшие количества раствора соляной кислоты можно полу- 
чить в лаборатории из ее солей. 

В колбу с газоотводной трубкой или колбу Вюрца помещают 
около 200 г чистого хлорида натрия, заливают туда же охлажден- 
ную смесь 200 мл концентрированной серной кислоты и 80 мл 
воды и нагревают. Газоотводную трубку направляют в цилиндр 
или _колбу с холодной водой для поглощения выделяющегося хлори- 
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откуда 


стого водорода, не погружая ее в воду, во избежание засасывания 
воды в реакционную колбу. 

По окончании нагревания еще теплую смесь выливают из пере- 
гонной колбы, так как при охлаждении она затвердевает и ее труд- 
но извлечь. 

Для получения хлористого водорода вместо МаС|! можно приме- 
нять хлорид аммония, в этом случае реакция идет без подогревания. 

Очистка соляной кислоты. Соляную кислоту иногда очищают 
перегонкой; при этом получают раствор, содержащий 20,24% Н, 
пл, 1,10. 

При нагревании концентрированной соляной кислоты вначале 
отгоняется газообразный НС и немного паров воды. С повышением 
температуры количество паров воды увеличивается. При 108,6 °С 
‘начинает перегоняться постоянно кипящая (азеотропная) смесь. 
„При нагревании более разбавленного раствора соляной кислоты 
сначала отгоняется вода, пока концентрация кислоты не достиг- 
нет 20,24%, и дальше также перегоняется азеотропная смесь. 

Перегонку ведут в обычном аппарате с шариковым водяным 
холодильником. Для улавливания избытка хлористого водорода 
после колбы-приемника присоединяют при помощи стеклянной 
трубки колбу с водой. Трубку, во избежание засасывания, в воду 
не погружают. Удобно перегонять соляную кислоту, разбавленную 
| : 1, так как она не выделяет газообразного хлористого водорода. 

Перегонную колбу наполняют кислотой не более чем на */з 
объема, добавляя около 0,5 г хлорида натрия (х. ч.) на | л кислоты. 
Отгонку прекращают, когда в перегонной колбе остается примерно 
четвертая часть взятой кислоты. 

„Приближенно можно вычислить процентную концентрацию соля* 
ной кислоты по ее плотности. Для этого первые две цифры деся- 
тичных знаков плотности кислоты умножают на два. Например, 
кислота с пл. 1,12 содержит 12.2 = 24% НС, кислота с пл. 1,06 
содержит 6-2 = 12% НЦ и т. д. 


Азотная кислота 
НМОз Мол. вес 63,012 


Азотная кислота — бесцветная или желтоватая жидкость. Кон- 
центрированная кислота содержит 61—68% НМО. (пл. 1,372— 
1,405), менее концентрированная — 54—60% НМО. (ил. 1,337— 
1,367). Концентрированная кислота на свету окрашивается окислами 
азота в красно-оранжевый цвет. 

Азотная' кислота образует с водой постоянно кипящую (азео- 
тропную) смесь ст. кин. 121,9° С, содержащую 68,4% НМО:з. 

Хранят азотную кислоту в склянках с притертой пробкой 
В темноте или на рассеянном свету. Резиновые и корковые пробки 
она разрушает. . 
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При попадании на кожу азотная кислота вызывает разрушение 
кожного покрова и сильнейшие ожоги. Даже после немедленного 
смывания водой на коже остаются желтые пятна. 

Смешиванием | ч. азотной кислоты с 3 ч. концентрированной 
соляной кислоты получают «царскую водку», которая растворяет 
золото, платину и другие благородные металлы. Смесь 3 ч. азотной 
кислоты с | ч. концентрированной соляной кислоты называется 
«обратной царской водкой». 

Приготовляя растворы НМО; определенной концентрации, поль- 
зуются табл. 7. 


Пример. Требуется приготовить 1 л 6МНМОез. 

Грамм-эквивалент азотной кислоты равен 63,01.6 г-эке НМОз 
равны 63,01.6 = 378,06 г. Имеется азотная кислота (пл. 1,37), 
содёржащая 60,7% НМОз. Так как в 1002г кислоты содержится 60,7 г 
НМО., имеем: ° 

100 : 60,7 =х : 378,06; 
откуда 
_ 100.378,06 __ 37806 


Х = 67 = 507 = 623 г. 


Необходимо взять 623 : 1,370 — 455 мл азотной кислоты указанной 
плотности и разбавить водой до 1 л. Азотной кислоты пл. 1,42 тре- 
буется 385 мл. 

Азотную кислоту освобождают от окислов азота кипячением 
в течение нескольких минут в колбе, накрытой часовым стеклом. 
Затем просасывают воздух при помощи водоструйного насоса до пол- 
ного обесцвечивания (воздух. предварительно пропускают через 
вату для удаления пыли). 

Очищенная от окислов азота кислота вскоре снова окращи- 
вается вследствие разложения, особенно на свету. 

Перегоняют азотную кислоту в стеклянном аппарате с водяным 
холодильником, собирая отдельные фракции всухую колбу до полу- 
чения кислоты с пл. 1,405—1,407. Плотность перегоняющейся кис- 
лоты Затем не изменяется. 

Азотную кислоту можно также перегонять из реторты в колбу 
с длинным горлом, охлаждаемую водой. Перегонную колбу напол- 
НЯЮТ на 2/з азотеой кислотой и прибавляют 0,5—1 г нитрата натрия 
х. ч. (или калия). 

Азотную кислоту очищают от примеси соляной кислоты добавле- 
нием нитрата серебра: дают осадку хлорида серебра осесть в тече- 
ние нескольких дней, после чего сливают прозрачную НМО; и пере- 
гоняют. 

Чтобы приготовить дымящую азотную кислоту пл. 1,48—1,52 
в перегонную колбу помещают смесь концентрированной азотной 
и‘ серной кислот в соотношении 1:3 (серную кислоту осторожно 
приливают к азотной). В приемник наливают концентрированную 
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Плотность водных растворов НМО; при 20 °С 


2 НМ№МОв 


Таблица 7 


НМ О», НМОв, | г НМ№Оз НМОв, | г НМОз, 
п % в 100 мл % в 100 жл Ил. % | в 100 жл 
1,000 | 0,33 0,33 |1,190 | 31,5 37,45 |1,380| 62,7 | 86,53 
1,005 | 1,26 1,26 [1,195 | 32,2 | 38,49 |1,385| 63,7! 88,25 
1,0401 2,46 2,19 11,200 | 32,9 | 39,54 11,390] 64,7 | 89,99 
1,015 | 3,07 3,12 | 1,205 | 33,7 | 40,58 |1,395| 65,8 | 94,85 
1,020} 3,98 4,06 | 1,210 | 34,4 | 41,64 |1,400| 67,0 | 93,76 
1,025 | 4,88 5,04 [1,215 | 35,2 | 42,72 |1,405| 68,4 | 95,68 
1,080 | 5,78 5,96 |1,220 | 35,9 | 43,84 |1,440| 69,2 | 97,61 
1,035 | 6,66 6,89 |1,225 | 36,7 | 44,96 |1,415| 70,4] 99,60 
1,040 | 7,53 7,83 | 1,230 | 37,5 | 46,10 11,420] 741,6 | 101,72 
1,045 | 8,40 8,78 |1,235 | 38,3 | 47,24 |1,425| 72,9 | 103,83 
1,050 | 9,26 9,72 11,240 | 39,0 48,39 |1,430| 74,1 | 105,95 
1,055 | 10,1 10,68 | 1,245 | 39,8 | 49,55 |1,435| 75,4 | 108,43 
1,060 | 41,0 41,63 4,250 | 40,6 50,78 |1,440|] 76,7 | 410,46 
1,065 | 11,8 12,58 | 4,255 | 44,4 | 54,9 |1,445|] 78,1 | 412,81 
1,070 | 42,7 43,54 | 1,260 | 42,1 53,10 1|1,450| 79,4 | 445,47 
41,075 | 13,5 14,49 |1,265 | 42,9 54,29 [1,455] 80,9 | 417,68 
1,080 | 14,3 15,46 | 1,270 | 43,7 55,49 |1,460| 82,4 | 120,29 
1,085 | 15,1 16,42 | 1,275 | 44,5 | 56,71 |1,465| 83,9 | 122,93 
1,090 | 16,0 17,39 | 1,280 | 45,3 | 57,95 |1,470| 85,5 | 425,69 
1,095 | 16,8 18,35 | 1,285 | 46,1 59,19 |1,475| 87,3 | 128,75 
1,100 | 47,6 19,34 | 1,290 | 46,9 ! 60,44 |1,480| 89,41 | 134,82 
1,105 | 18,4 20,32 |14,295 | 47,6 | 64,68 |1,485| 91| 435,33 
1,140 | 19,2 21,30 |1,300 | 48,4 | 62,95 |1,499| 93,5 | 439,30 
1,445 1 20,0 22,30 | 1,305 | 49,2 | 64,22 |1,495| 95,5 | 142,7 
1,420 | 20,8 23,29 |4,310 | 50,0 | 65,50 |1,500| 96,7 | 1445,40 
1,125 | 21,6 24,29 |1,345 | 50,9 | 66,87 |1,501| 97,0 | 145,76 
1,130 | 22,4 25,29 | 1,320 | 51,7 | 63,26 |1,502| 97,21 145,99 
4,135 | 23,2 26,29 |1,325 | 52,6 | 69,64 11,5083| 97,5 | 146,54 
1,140 | 23,9 27,29 11,330 | 53,4 | 74,04 | 1,504] 97,7 | 146,94 
1,145 | 24,7 28,29 |1,335 | 54,3 | 72,45 |1,505| 98,0 | 147,49 
4,450 | 25,5 29,30 |1,340 | 55,1 73,871 |1,506| 98,2 | 147,89 
1,155 | 26,2 30,34 11,345 | 56,0 | 75,37 |1,507| 98,5 | 148,44 
1,160 | 27,0 31,32 |1,350 | 57,0 | 76,88 |1,508| 98,8 | 148,99 
1,165 | 27,8 32,34 |1,355 | 57,9 | 78,44 |14,509| 99,0 | 1449,39 
1,470 | 28,5 33,36 | 1,360 | 58,8 | 79,94 11,510| 99,3 | 149,94 
1,175 | 29,3 34,37 | 1,365 | 59,7 81,48 |1,544| 99,5 | 150,34 
1,180 | 30,0 35,40 | 1,370 | 60,7 83,12 |1,512] 99,8 | 150,89 
1,185 | 30,7 36,48 .| 1,375 617 84,82 |1,543| 100,0 | 151,30 
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азотную кислоту, в которой и растворяются отгоняемые окислы 
азота. 

Дымящую азотную кислоту хранят в склянке с притертой проб- 
кой в прохладном темном месте. 


Фосфорные кислоты 


Ортофосфорная кислота НзРО. (мол. вес 97,994) — бесцвет- 
ное кристаллическое вещество. Гигроскопична. Пл. 1,88; т. пл. 
41,75 С. . 

Хранят ортофосфорную кислоту в банках с притертой пробкой. 
Кристаллическая кислота при хранении во влажном помещении 
поглощает воду и расплывается, образуя бесиветную сиропообраз- 
ную жидкость. Ортофосфорная кислота не ядовита. Хорошо раство- 
ряется в воде и этаноле. Жидкая фосфорная кислота содержит 
—85% НзРОл и имеет пл. 1,70. 

Ортофосфорная кислота при нагревании выше 150 °С начинает 
отщеплять воду и переходить сначала в пирофосфорную (НаРзО:), 
затем в метафосфорную (НРО:) кислоты. , 

Кристаллическую фосфорную кислоту перед употреблением пере- 
водят в 85%-ный раствор. Для этого к 15 в. ч. воды прибавляют 
85 в. ч. кристаллической фосфорной кислоты и слегка подогре- 
вают, перемешивая стеклянной палочкой. Для извлечения кристал- 
лической кислоты из банки ее помещают в водяную ванну, которую 
слегка подогревают до растворения кристаллов. После охлаждения 
раствора до 20° С измеряют его плотность и находят процентную 
концентрацию. Можно также к 85 ч. фосфорной кислоты добавить 
15 ч. воды, хорошо перемешать стеклянной палочкой и слегка подо- 
греть на водяной ванне. При этом кислота быстро переходит в рас- 
твор. 

Ортофосфорную кислоту, обычно называемую фосфорной кисло- 
той, можно приготовить из метафосфорной. 

В табл. 8 указана плотность водных растворов НзРО& при 20 °С. 


Метафосфорная кислота (НРО:)„ [мол. вес (79,98)„| — твердая 
стекловидная Масса в виде палочек или пластинок. Со временем 
покрывается белой корочкой. Во влажном воздухе расплывается. 

Метафосфорная кислота хорошо растворима в воде и, присоеди- 
няя воду, постепенно переходит в ортофосфорную кислоту. Нагре- 
вание до кипения и небольшие количества сильной минеральной 
кислоты (НМО:) ускоряют этот переход. При температуре красного 
каления метафосфорная кислота улетучивается. Имеющаяся в про- 
даже ледяная метафосфорная кислота содержит —60% НРО,. 

На 100 г метафосфорной кислоты берут 50 мл воды, кипятят до 
полного ее растворения и получают приблизительно 85% -ный 
раствор ортофосфорной кислоты, На следующий день измеряют 
плотность раствора и по таблице находят концентрацию. 
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Пл. 


я 
я > 


-ьн-нььььнь 
23352 


НзР О, 
. % 


0,296 
41,222 
2,148 
3,074 
4,000 
4,926 
5,836 
6,745 
7,643 
8,536 
9,429 

10,32 

141,49 

12,06 

12,92 

13,76) 

44,60 

15,43 

16,26 

17,07 

17,87 

18,68 

19,46 

20,25 

21,038 

21,80 

22,56 

23,32 

24,07 

24,82 

25,57 

26,34 

27,05 

27,18 

28,51 

29,23 

29,94 

30,65 

31,35 


Плотиость водных расторов НзРО. при 20°С 


г НзРО. 
в 100 мл 


0,296 
1,228 
2,169 
3,120 
4,080 
5,049 
6,014 
6,981 
7,949 
8,920 
9,90 

10,89 
11,86 
12,84 
13,82 
14,19 
15,77 
16,74 
47,72 
18,69 
19,66 
20,64 
21,60 
22,58 
23,55 
_ 24,53 
25,49 
26,47 
27,44 
28,44 
29,44 
30,39 
31,38 
32,36 
33,36 
34,35 
35,33 
36,40 
37,31 


Пл. 


НзРОа, 
% 


32,05 
32,15 
33,44 
34,13 
34,82 
35,50 
36,47 
36,84 
37,51 
38,17 
38,83 
39,49 
40,14 
40,79 
44 ‚44 
42,09 
42,73 
43,37 
44,00 
44,63 
45,26 
45,88 
46,49 
47,10 
41,70 
48,30 
48,89 
49,48 
50,07 
50,66 
54,25 
54,84 
52,42 
53,00 
53,57 
`54,14 
54,14 
55,28 
55,85 


г НзРО4 
в 100 мл 


38,30 
39,30 
40,30 
41,30 
42,31 
43,34 
44,34 
45,31 
46,32 
47,33 
48,34 
49,36 
50,38 
54,30 
52,42 
53,45 
54,48 
55,54 
56,54 
57,57 
58,61 
59,64 
60,67 
61 ,70 
62,74 
63,76 
64,78 
65,81 
66,84 
67,88 
68,93 
69,98 
71,03 
72,08 
73,12 
74,47 
75,22 
76,29 
77,37 
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Таблица 8 


НзРОа, г НзРОа 


% 


56,42 


56,98 
57,54 
58,09 
58,64 
59,19 
59,74 
60,29 
60,84 
61,38 
61,92 
62,45 
62,98 
63,51 
64,03 
64,55 
65,07 
65,58 
66,09 
66,60 
67,10 
67,60 
68,40 
68,60 
69,09 
69,58 
70,07 
70,56 
71 ‚04 
74,52 
72,00 
72,48 
72,95 
73,42 
73,89 
74,36 
74,83 
75,30 
75,76 


в 100 мл 


78,42 
79,48 
80,56 
81 ‚62 
82,68 
83,75 
84,83 
85,94 
87,00 
88,08 
89,16 
90,34 
91,32 
92,34 
83,48 
94,57 
95,65 
96,73 
97,81 
98,90 
99,98 
104 ,06 
402,15 
103,24 
104,33 
105,44 
106,51 
407,60 
108,69 
109,78 
140,88 
141,98 
413,07 
414,47 
145,27 
116,37 
147,48 
118,60 
119,70 
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Таблица 8 (окончание) 


НзРОь, 2 НУРОи Пл Н+РО. г НзРО, пл Н3РО&, г Н.;РОл 


% | в 100 мл у % в 100 мл ° % в 100 мл 


1,585 | 76,22 | 420,81 | 1,685 | 85,11 | 143,44 | 1,785 | 93,37| 166,67 
1,590 | 76,68 | 124,92 | 1,690 | 85,54 | 144,56 | 1,790 | 93,77| 167,85 
1,595 | 77,44 | 123,04 | 1,695 | 85,96 | 145,70 | 1,795 | 94,171 169,04 
1,600 | 77,60 | 124,46 | 1,700 | 86,38 | 146,85 | 1,800 | 94,57| 170,23 
4,605 | 78,05 | 125,27 | 1,705 | 86,80 | 147,91 | 1,805 | 94,97| 174,42 
1,610 | 78,50 | 126,38 | 1,710 | 87,22 | 149,14 | 1,810 | 95,37| 172,62 
1,615 | 78,95 | 127,50 11,715 | 87,64 | 150,30 | 1,845 | 95,76] 473,80 
1,620 | 79,40 | 128,63 | 1,720 | 88,06 | 154,46 | 1,820 | 96,45| 174,99 
1,625 | 79,85 | 129,75 | 1,725 | 88,48 | 152,63 | 1,825 | 96,54! 176,19 
1,630 | 80,30 | 130,89 | 1,730 | 88,90 | 153,80 | 1,830 | 96,93 |.477,38 
1,655 | 80,75 | 132,03 | 1,735 | 89,34 | 154,95 | 1,835 | 97,32| 478,58 
1,640 | 81,20 | 133,17 | 1,740 | 89,72 | 156,14 | 1,840 | 97,74 | 479,79 
1,645 | 81,64 | 134,30 | 1,745 | 90,13 | 157,27 | 1,845 | 98,10| 180,99 
1,650 | 82,08 | 135,43 | 1,750 | 90,54 | 158,45 | 1,850 | 98,48} 182,19 
1,655 | 82,52 | 136,57 | 1,755 | 90,95 | 159,62 | 1,855 | 98,86| 183,39 
1,660 | 82,96 | 137,74 | 1,760 | 94,36 | 160,79 | 1,860 | 99,24| 184,59 
1,665 | 83,39 | 138,84 | 1,765 | 91,77 | 161,87 | 1,865 | 99,62| 185,79 
1,670 | 83,82 | 139,88 | 1,770 | 92,17 | 163,43 | 1,870 |100,0 | 187,00 
1,675 | 84,25 | 141,42 | 1,775 | 92,57 | 164,34 
1,680} 84,68 | 142,26 | 1,780 | 92,97 | 165,48 


Пирофосфорная кислота Н4Р»О. (мол. вес 177,98) — мягкая, 
бесцветная стекловидная масса. Хорошо растворима в воде, посте- 
пенно при этом переходя в ортофосфорную кислоту. При кипячении 
< азотной кислотой она очень быстро переходит в ортофосфорную 
кислоту. Пирофосфорная кислота применяется для получения орто- 
фосфорной кислоты. Продажная пирофосфорная кислота содержит 
—50% Н.Р.О. И —50% НзРО.. 

Все соли пирофосфорной кислоты ядовиты. 

Для получения пирофосфорной кислоты нагревают в платино- 
вой чашке концентрированную фосфорную кислоту при 250°С 
’ в течение 6—7 час. на электрической плитке или над открытой ти- 

гельной печью. Сначала происходит кипение с разбрызгиванием. 
Затем кипение прекращается. При дальнейшем нагревании остаток 
начинает дымить. Для установления окончания реакции образова- 
ния пирофосфорной кислоты, две-три капли вещества растворяют 
в воде и раствор нейтрализуют МН.ОН. При добавлении раствора 
АвМ№Оз должен выпасть чисто белый осадок Ав.Р».О.. Желтый цвет 
‚ осадка указывает на примесь АвзРО.. Препарат содержит 52— 
55% НаР.О;. | 
Чашку снимают с плитки, охлаждают в эксикаторе до 50—60 °С 
и еще теплую жидкость переливают в склянку. 
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Плавиковая (фтористоводородная) кислота 
НР Мол. вес 40,012 


Плавиковая кислота — беспветная жидкость; она представляет 


‚ собой-раствор газообразного фтористого водорода в воде. Кислота 


ч. д.а. имеет пл. 1,128 и содержит 40% НЕ»; кислота ч. (пл. 1,116) 


` содержит 35% НВ». Т. затв. ниже —30 °С. Разрушает стекло. 


Плавиковая кислота ядовита и, попадая на кожу, вызывает 
сильные ожоги и язвы. Работать с плавиковой кислотой необхо- 
димо под хорошей тягой и в платиновой посуде, желательно в рези- 
новых перчатках. 

(О помощи при ожоге см. на стр. 337.) 

Хранят плавиковую кислоту в парафиновых, хлорвиниловых, 
каучуковых и платиновых сосудах, а также в посуде из органиче- 
ского стекла. 

Плавиковую кислоту можно наливать в стаканы, предварительно 
покрытые слоем парафина. 

Плавиковая кислота образует с водой азеотропную смесь, кипя- 
щую при 120° С, содержащую 35,7% Н»,Е, и имеющую пл. 1,117 

В табл. 9 указана плотность водных растворов Н»Е»› при 20 °С 


Таблица 9 
Плотность водных растворов Н›Р»› при 20 °С 

Пл. Н.Е», % Пл. Н.Е» % Пл. Н.В, % 
1,005 2 1,070 20 1,123 38 
1,042 4 1,077 22 1,128 40 
1,021 6 1,084 24 1,134 42 
1,028 8 1,090 26 1,139 44 
1,036 10 1,096 28 1,144 46 
1,043 12 1,102 30 1,150 48 
4,050 14 1,107 32 1,155 50 
1,057 16 1,114 34 


1,064 18 1,118 36 


Плавикозвую кислоту, применяемую при определении двухва- 
лентного железа титрованием перманганатом или бихроматом, очи- 
щают от примесей органических веществ. Для этого к плавиковой 
кислоте в платиновой чашке добавляют растертый в порошок пер- 
манганат калия до получения интенсивного фиолетового окраши- 
вания, сохраняющегося длительное время. Затем кислоту перего- 
няют. . 
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Плавиковую кислоту перегоняют только в платиновом или пал- 
ладиевом перегонном аппарате, собирая перегнанную кислоту 
в парафинированную или из органического стекла посуду. Перегон- 
ную колбу нагревают на песчаной бане. 


Хлорная кислота 


НС104 Мол. вес 100,457 


Безводная хлорная кислота — бесцветная подвижная, сильне 
дымящая, очень гигроскопичная жидкость. 

Кислота с пл. 1,77 нестойка при хранении и может взрываться. 
При нагревании выше 90 °С разлагается со взрывом. Взрывается 
при соприкосновении с органическими `веществами — деревом, 
углем, бумагой, эфиром и др. 

Работа с водными растворами хлорной кислоты совершенно 
безопасна. 

Хлорная кислота самая сильная из всех известных кислот. 

Имеющаяся в продаже хлорная кислота — бесцветная масляни- 
стая жидкость, содержит от 30,0 до 31,6% НСЮ, имеет пл. 1,206— 
1,220. 

Нагревание 30—31%-ной хлорной кислоты совершенно без- 
опасно. 

Перегонкой под вакуумом разбавленной кислоты можно полу- 
чить концентрированную. Сначала отгоняется вода. При 203 °С 
перегоняется кислота (азеотропная смесь), содержащая 72% НОО. 
При этом можно не опасаться взрыва при кипении кислоты. Но он 
может произойти, если кипящая кислота или ее пары войдут в со- 
прикосновение с органическими или легко окисляющимися неорга- 
ническими веществами. 

При выпаривании хлорной кислоты в присутствии окисляющих- 
ся веществ необходимо добавлять азотную кислоту. 

Хлорная кислота в горячем состоянии обладает сильными окис- 
лительными, а также водоотнимающими свойствами. При выпари- 
вании трехвалентный хром окисляется до хромовой кислоты, воль- 
фрам — до вольфрамовой кислоты. Кремневая кислота, пятиокись 
ниобия и тантала практически полностью выделяются из раствора. 
Хлорная кислота не мешает титрованию раствором перманганата. 
Ее широко применяют при анализах металлического хрома и 
хромовых сплавов для удаления хрома в виде хлористого 
хромила СгО.СЬ, а также при анализе ферровольфрама и фер- 
рониобия. 

При работе с хлорной кислотой не следует пользоваться рези- 
новыми «напалечниками» или перчатками. Хлорную кислоту выпа- 
ривают в вытяжных шкафах с сильной тягой. Сосуд (стакан или 
колбу) необходимо брать металлическими щипцами. При массовых 
анализах, связанных с применением хлорной кислоты, следует 
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Пл. 


1,005 
1,040 
1,015 
1,020 
1,025 
1,030 
1,035 
4,040 
4,045 
1,050 
1,055 
1,060 
1,065 
1,070 
1,075 
1,080 
1,085 
1,090 
1,095 
1,100 
1,105. 
1,140 
1,115 
4,120. 
1,125 
1,130 
1,135 
1,140 
4,145 


1,150. 


1,155 
1,160 
1,165 
1,170 
1,175 
1,180 


‚- 1,185 


1,190 
1,195 


НОЮь % 


г НОО, 
в 100 мл 


1,00 

1,92 

2,81 

3,68 

4,54 

5,44 

6,28 

1,16 

8,03 

8,90 

9,79 
10,76 
11,53 
12,39 
13,25 
14,12 
15,01 
15,87 
16,73 
17,60 
18,48 
19,37 
20,25 
21,15 
22,02 
22,89 
23,19 
24,61 
25,56 
26,43 
21,20 
28,19 
29,06 
29,92 
30,79 
31,65 
32,52 
33,38 
34,25 


Пл. 


20 
1,225 
1,230 
1,235 
1,240 
1,245 
1,250 
1,255 
1,260 
1,265 
1,270 
1,275 
1,280 
1,285 
2,290 
1,295 
1,300 
1,305 
1,310 
1,315 
1,320 
1,225 
1,330 
1,335 
1,340 
1,345 
1,350 
1,355 
1,360 
1,365 
1,370 
1,375 


1,380 ^ 
1,385` 


1,390 


НСЮь % 


29,26 
29,86 
30,45 
31,04 
31,61 
32,18 
32,14 
33,29 
33,85 
34,40 
34,95 
35,49 
36,03 
36,56 
31,08 
37,60 
38,10 
38,60 
39,10 
39,50 
40,10 
40,59 
44,08 
41,56 
42,02 
42,49 
42,97 
43,43 
43,89 
44,35 
44,81 
45,26 
45,11 
46,16 
46,61 
47,05 
41,49 
41,93 
48,37 


г НС, 
в 100 жа 


35,11 
35,98 
36,84 
37,171 
38,56 
39,42 
40,27 
84,14 
44,97 
42,82 
43,69 
44,44 
45,40 
46,25 
41,09 
41,94 
48,77 
49,60 
50,44 
51,28 
52,13 
52,97 
53,82 
54,65 
55,41 
56,30 
57,15 
57,98 
58,82 
59,65 
60,49 
61,33 
62,17 
63,00 
63,85 
64,64 
65,14 
66,38 
67,23 


Пл. 


1,395 
1,400 
1,405 
1,440 
1,415 
1,420 
1,425 
1,430 
1,435 
1,440 
1,445 
1,450 
1,455 
1,460 
1,465 
1,470 
1,475 
1,480 
1,485 
1,490 
1,495 
1,500 
1,505 
1,510 
1,515 
1,520 
1,525 
1,530 
1,535 
1,540 
4,545 
1,550 
1,555 
1,560 
1,565 
1,570 
1,575 
1,580 
1,585 


Таблица 10 


Плотность водных растворов НСО. при 20° С 


НОЮь % 


48,80 
49,23 
49,68 
50,10 
50,51 
50,90 
51,31 
51,71 
52,11 
52,51 
52, 89 
58,27 
53,65 
54,03 
54,41 
54,19 
55,17 
55,55 
55,93 
56,31 
56,69 
57,06 
57,44 
57,81 
58,17 
58,54 
58,91 
59,28 
59,66 
60,04 
60,41 
60,78 
61,15 
61,52 
61,89. 
62,26 
62,63 
65,00 
63,37 


г НС! 
в 100 м4 


68,08 
68,92 
69,80 
70,64 
71,47 
12,28 
73,12 
73,88 
74,17 
15,61 
76,43 
77,24 
78,06 
78,88 
79,74 
80,48 
81,38 
82,24 
83,05 
83,90 
84,75 
85,59 
86,45 
87,29 
88,12 
88,98 
89,83 
90,70 
91,58 
92,46 
93,33 
94,21 
95,09 
95,97 
96,86 
97,75 
98,64 
99,54 
100,44 
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Таблица 10 (окончание) 


о 


г НСО. нсю сю, 
пл. |Нсюь %| 2 159% | Ил. |НСЮь %| 5 100 ме | Пл. |НСЮь % 2 100 м 


ПАНА ООН АОИ, НИ ОЕ ии и ны 


1,590 | 63,74 | 104,35 | 1,620 | 66,04 | 106,93 1,650 | 68,26 | 112,62 
1,595 | 64,12 | 102,28 | 1,625 | 66,39 | 107,85 1,655 | 68,64 | 113,60 
1,600 | 64,50 | 103,20 | 1,630 | 66,76 | 108,81 1,660 | 69,02 | 114,57 
1,605 | 64,88 | 104,15 | 1,635 | 67,43 | 109,75 1,665 | 69,40 | 115,55 
1,610 | 65,26 | 105,04 | 1,640 | 67,54 | 140,71 | 1,670 69,77 | 116,51 
1,6145 | 65,63 | 105,99 | 1,645 | 67,89 | 411,67 1,675 | 70,15 | 117,50 


часто промывать водой внутренние стенки и каналы вытяжного 
шкафа. , 

Горячая концентрированная хлорная кислота при попадании 
на кожу вызывает трудно поддающиеся лечению и медленно зажи- 
вающие раны. 

Хлорная кислота хранится в склянках с притертой пробкой. 
Необходимо избегать контакта хлорной кислоты с органическими 
и горючими веществами. 

Растворы хлорной кислоты готовят, измерив ее плотность и уста- 
новив процентную концентрацию по табл. 10. 


Бромистоводородиая кислота 
НВг Мол. вес 80, 917 


Бромистоводородная кислота представляет собой раствор газо- 
образного НВг в воде. Это бесиветная или слегка желтоватая жид- 
кость с резким запахом; одна из самых сильных минеральных 
кислот. Образует азеотропную смесь, содержащую 47,63% НВг 
и кипящую при 124,3° С. Обладает восстановительными свойствами, 
медленно окисляется на воздухе, выделяя свободный бром, вслед- 
ствие чего приобретает желтоватую окраску. Хранят ее в склянках 
темного стекла с притертой пробкой в темном месте. 

При попадании на кожу вызывает зуд и воспаление. 

Имеющаяся в продаже бромистоводородная кислота ч. д. а, 
или ч. содержит —40% НВ. 

Плотность водных растворов НВт указана в табл. 11. 


Борная кислота 
НзВОз Мол. вес 61,832 
Ортоборная кислота — бесцветные чешуйчатые кристаллы, жир- 
ные на ощупь, или кристаллический порошок. Пл. 1,44. 


Растворимость борной кислоты в 100 мл воды при 0 °С — 1,95 г, 
при 100 °С — 39,1 г. В минеральных кислотах растворяется хуже, 
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Таблица 11 
Плотность водных растворов НВг при 20 °С 
—__оди————П 


Пл. НВг, % Пл. НВг, % | Пл. НВг; % 
И ОН О ОИ ОО ЗОО 
1,0053 1 1,1219 16 1,3150 35 
1,0124 2 1,1396 18 41,3772 40 
1,0269 4 1.1579 20 1, 4446 45 
1,0447 6 1,1767 22 1,5173 50 
1,0568 8 1,1961 24 1 5953 55 
1.0723 10 1,2161 26 1,6787 60 
1.0883 12 1,2367 28 1,7675 65 

1,1048 14 1,2580 30 


+ 


чем в воде, а в растворах солей 
О ео р лей лучше. Растворима в этаноле, гли- 
ы „При температуре выше 55 °С теряет воду и переходит в метабор- 
ную кислоту НВО.. При 140—160° С переходит в пиро- и тетрабор- 
ную к оты; при температуре красного каления (выше 443° С) 

ревращается в борный ангидрид В»Оз — стекловидную массу 


`Борная кисло 
та применяется для 
растворов. д приготовления буферных 


Сернистая кислота 
Н›$0з Мол. вес 82, 076 


а ернистая кислота известна только в водных растворах и весь 
чива при хранении. Раствор с й . 
. ернистой кислоты со 
няется недолго и только на хо ед 
лоду. Готовят ее непосредств 
употреблением. Растворы се й резкий за 
. рнистой кислоты имеют резкий 
При нагревании они выделяют $0.. РЕЗКИ запах. 
ая ния с собирают прибор (рис. 5). В колбу помещают 
натрия. В капельную воро 
ры ронку наливают 
сер ую аислоту г. азоотводную, трубку опускают в цилиндр (или 
0— лодной воды. По каплям пус 
кислоту в колбу. Под коне греть, Сор 
Л . ц колбу можно слегка подогре 
ть. Серни- 
стый газ пропускают через воду до полного я насыщених и 
ов уч нный раствор сернистой кислоты применяют конпентри- 
и после разбавления равным объемом холодной ВОДЫ 


Насыщенный раство — 
растворов 50, см. В ЕСИ ит —6% 50, (при 20° С). Плотность. 


АТ 


Смеси кислот 


В аналитической практике часто 
применяют смеси кислот для раство- 
рения анализируемого материала. 


«Царская водка». Смеши- 
вают | ч. концентрированной азотной 
кислоты с 3 ч. концентрированной 
соляной кислоты. 

«Обратная царская 
водка». Смешивают 3 ч. концентри- 
рованной азотной кислоты с [ч. кон- 
центрированной соляной кислоты. 


Смесь серной иазотной 


рическом определении молибдена 
в чугуне и стали. Смешивают 350 мл 
концентрированной азотной кислоты 
с 750 мл воды, после чего осторожно 


Рис. 5. Прибор для получения добавляют 225 мл концентрированной 
сернистой кислоты серной кислоты. 


Таблица 12 
Плотность водных растворов сернистой кислоты 

Пл. $0, % „Пл. 50,, % Пл. 50;, % Пл. 50,, % 
1,0028 0,5 4,0168 3,0 1,0302 5,5 1,0426 8,0 
1,0056 1,0 4,0194 3,5 1,0328 6,0 1,0450 8,5 
1,0085 1,5 1,0224 4,0 1,0353 6,5 1,0474 9,0 
1,0113 2,0 1,0248 4,5 1,0377 7,0 1,0497 0,5 
1,0141 2,5 5,0 1, 0401 7,5 1,0520 10,0 


1,0275 


Смесь серной и соляной кислот. Применяют 
в различных соотношениях. Концентрированную серную кислоту 
осторожно вливают при помешивании в воду, после охлаждения 
добавляют концентрированную соляную кислоту. 

Смесь азотной, соляной и серной кислот. 
150 мл концентрированной серной кислоты ‘приливают к 450 мл 
воды, охлаждают, затем добавляют 100 мл концентрированной 
азотной кислоты и 300 мл концентрированной соляной кислоты. 

Применяют для растворения чугунов и сталей при определении 
свинца молибдатным весовым методом, 
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кислот. Применяют при фотомет-. 


Смесь серной, фосфорной й азотной кис- 
лот. Применяют при определении Мп персульфатно-серебряным 
методом. К 500 мл воды приливают осторожно 125 мл концентри- 
рованной серной кислоты, после охлаждения добавляют 100 мл 
фосфорной кислоты (пл. 1,70) и 275 мл концентрированной азотной 
кислоты ° 

Смесь Кнопа. Применяют при титровании Ее?* раствором 
бихромата. 150 мл концентрированной серной кислоты вливают 
в 500 мл воды, после охлаждения добавляют 150 мл фосфорной кис- 
лоты (пл. 1,70) и доводят объем водой до ри. 


Уксусная кислота 
СНзСООН Мол. вес 60, 052 


Уксусная кислота — бесцветная жидкость с резким запахом. 
Безводная уксусная кислота, называемая ледяной уксусной кисло- 
той, образует бесцветные блестящие пластинки; т. пл. 16,6° С. При 
затвердевании уксусная кислота увеличивается в объеме, что иног- 
да приводит к разрыву посуды. Безводная уксусная кислота хорошо 
горит. С воздухом образует взрывоопасные смеси. Концентрирован- 
ная уксусная кислота, а особенно ледяная, сильно действует на 
кожу. 

Уксусная кислота (х. ч.) пл. 1,0503 содержит 99,8% СНзСООН, 
кислота ч.д.а. содержит 98,0% СН:СООН и имеет пл. 1,0549. 
При смешивании ледяной уксусной кислоты с водой происходит 
максимальное уменьшение объема при соотношении ЕМ кислоты 
к ГМ воды, плотность такой кислоты 1,070, что соответствует 
78%-ному раствору СНзСООН. 

Плотность уксусной кислоты повышается с увеличением концен- 
трации до 78%, а дальше, начиная с 81%, понижается. Поэтому 
значениям плотности уксусной кислоты выше 1,0498 отвечают две 
различные концентрации уксусной кислоты. При контроле концен- 
трации уксусной кислоты по ареометру необходимо знать — выше 
или ниже концентрация кислоты 78%. Для этого сначала измеряют 
ареометром плотность уксусной кислоты, а затем добавляют немного 
воды: если удельный вес повышается — кислота содержит более 
78% СНзСООН, если уменьшается — менее 78% СНзСООН, на осно- 
вании чего по таблице находят концентрацию уксусной кислоты 
(табл. 13). 

Уксусная кислота кипит при 118,2” С и легко перегоняется 
в обычном аппарате для перегонки. В перегонную колбу помещают 
немного безводного ацетата натрия и наливают уксусной кислоты 
не более 2/з объема колбы. Для равномерного кипения опускают 
в колбу кусочки стекла. Нагревают на песчаной бане. Приемная 
колба может быть открытой. Следует остерегаться ожогов горячей 
кислотой. 


4 п. П. Коростелев '. 49 


Плотность водных растворов сн.соон при 20° С 


Таблица 13 


|8 | & Е |5 
Пл. 3 33 Пл. р. 93 Пл. 8 | 54 

Е | 58 |5 258 

[©] т. [©] ® м о ® м 
0,9996 4 0,9996] 1,0438 | 35 | 36,56 | 1,0682 | 69 | 73,74 
1,0042 2 2,002 | 1,0449 | 36 | 37,62 | 1,0685 | 170 
1,0025 3 3,008 | 1,0459 | 37 | 38,70 | 1,0687 | 74 | 75,88 
1,0040 4 4,016] 1,0469 | 38 | 39,78 | 1,0690 | 72 | 76,97 
1,0055 5 5,028 | 1,0479 | 39 | 40.87 | 1,0693 | 73 | 78,06 
1,0069 6 6,044 | 4,0488 | `40 | 441,95 | 1,0694 | 74 | 79,14 
1,0083 7 7,058 | 1,0498 | 41 | 43,04 | 1,0696 | 75 | 80,22 
1,0097 8 8,078 | 1,0507 | 42 | 44.43 | 1,0698 | 76 | 84,30 
1,0144 9 9,100 | 1,0546 | 43 | 45,22 | 4,0699 | 77 | 82,38 
1,0125 | 10 10,43 |1,0525 | 44 | 46,341 |1,0700 | 78 | 83,46 
41,0139 | 14 41,45 |4,0534 | 45 | 47,40 | 1,0700 | 79 | 84,53 
1,0154 | 12 12,18 | 1,0542 | 46 | 48,49 | 1,0700 | 80 | 85,60 
1,0168 | 13 13,22 | 1,0554 | 47 | 49,59 | 1,0699 | 84 | 86,66 
1,0182 | 14 14,25 |1,0559 | 48 | 50,68 | 1,0698 | 82 | 87,72 
1,0195 | 15 15,29 | 1,0567 | 49’ | 54,78 | 1,0696, 83 | 88,78 
1,0209 | 16 46,33 | 1,0575 | 50 | 52,88 | 1,0698 | 84 | 89,82 
1,0223 | 17 47,38 | 1,0582 | 51 | 53,97 | 1,0689 | 85 | 90,86. 
1,0236 | 18 18,42 | 1,0590 | 52 | 55,07 | 1,0685 | 86 | 91,89 
1,0250 | 19 19,48 | 1,0597 | 53 | 56,46 | 1,0680 | 87 | 92,92. 
1,0263 | 20 20,53 | 1,0604 | 54 | 57,26 | 1,0676 | 88 | 93,94 
1,0276 | 24 21,58 || 1,0614 | 55 | 58,36 | 1,0668 | 89 | 94,95 
1,0288 | 22 22,63 | 1,0648 | 56 | 59,46.1 1,0661 | 90 | 95,95 
1,0304 | 23 23,69 | 1,0624 | 57 | 60,56 | 1,0652 | 9 | 96,93 
1,0343 | 24 24,15 | 0,0631 | 58 | 61,66 | 1,0643 | 92 | 97,92 
1,0326 | 25 25,82 | 1,0637 | 59 | 62,76 | 1,0632 | 93 | 98,82 
1,0338 | 26 26,88 | 1,0642 | 60 | 63,85 | 1,0649 | 94 | 99,82 
1,0349 | 27 27,94 | 1,0648 | 64 | 64,95 |1,0605 | 95 [100,7 
4,0864 | 28 29,01 | 1,0653 | 62 | 66,05 | 1,0588 96 [101,6 
1,0372 | 29 30,08 | 1,0658 | 63 | 67,15 | 1,0570 | 97 1102,5. 
1,0384 | 30 31,15 | 1,0662 | 64 | 68,24 | 1,0549 | 98 [103,4 
1,0395 | 34 32,22 | 1,0666 | 65 | 69,33 | 1,0524 | 99 [104,2 _ 
1,0406 | 32 33,30 | 1,0674 | 66 | 70,43 | 1,0498 | 400 1105,0. 
1,0447 | 33 34,38 | 1,0675] 67 | 71,52 | 
1,0428 | 34 1,0678 | 68 | 72,64 


‚ Уксусную кислоту можно получить в лаборатории из ацетата 
натрия. В перегонный аппарат помещают 100 г безводного ацетата 
натрия, 800 г концентрированной серной кислоты и ‘нагревают для 
отгона СН3СООН. К содержимому приемной колбы прибавляют 1 г 
бихромата калия (нлн перманганата калня) и 5 г безводного ацетата 
иатрия, взбалтывают, дают отстояться, жидкость сливают и снова 
перегоняют. 

Для получения безводного ацетата натрия крнсталлогидрат 
СН.СООМа-ЗН»О помещают в фарфоровую чашку и нагревают на го- 
релке. При этом кристаллогидрат вспучивается и расплавляется. 
Через некоторое время соль затвердевает в кристаллическую массу 
безводного ацетата натрия. 

Для получения ледяной уксусной кислоты концентрированную 
кислоту охлаждают до 0° С; при этом образуются кристаллы, кото- 
рые выдерживают несколько часов при 4°С, а затем отделяют 
от жидкости, сливая ее. Путем слабого нагревания кристаллы рас- 
плавляют и затем охлаждением до 0° С их снова выкристаллизовы“ 
вают, а оставшуюся жидкость сливают. | 


Щавелевая кислота 
Н2С204.2Н2О Мол. вес 126,064 


Щавелевая кислота — бесцветные кристаллы или белый кри- 
сталлический порошок. На воздухе теряет часть кристаллизацион- 
ной воды. При продолжительном выдерживании над концентриро- 
ванной серной кислотой полностью теряет воду. Ядовита. 

Растворимость щавелевой кислоты в 100 мл воды: 9,5г при 15°С, 
120 г при 90° С. Хорошо растворяется в этаноле, хуже в эфире. 
‚ Ю%-ный раствор. 1002г кристаллической (71,4 г безвод- 
ной) щавелевой кислоты растворяют в 900 мл воды при слабом на: 
гревании. 10%-ный раствор щавелевой кислоты является насыщен: 
ным при комнатной температуре. , 7 

Растворы щавелевой кислоты разлагаются на свету и воздухе. 
Поэтому длительного хранения растворов следует избегать. 


Муравьиная кислота 
НСООН Мол. вес 46,03 


Муравьиная кислота — бесцветная жидкость с едким запахом. 
С водой образует азеотропную смесь, кипящую при 107,1° С;: она 
содержит 77,5% НСООН. та: 

Пары муравьиной кислоты сильно раздражают слизистые. обо- 
чочки глаз и верхних дыхательных путей. . Концентрированные:расг 
творы при попадании на.кожу вызывают очень болезненные, долге 
ие заживающие ожоги. - И ЗА 


4* 
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Имеющаяся в продаже безводная муравьиная кислота содержит 
99,7% НСООН. ПЛ. 1,217—1,223. Т.затв. 7,5°С.Выпускается также 
85%-ный раствор муравьиной кислоты ч.д.а. 


РАСТВОРЫ РЕАКТИВОВ 
Неорганические реактивы 


Алюминий хлористый 


(хлорид алюминня ) 


А1С13.6Н2О Мол. вес 241,43 
А!С1з Мол, вес 133,34 


Хлорид алюминия АЮз.6Н.О — белое кристаллическое веще- 
ство. Очень гигроскопичен. При нагревании разлагается, теряя 
одновременно НО и НС. Безводный АК]; — белая масса, хорошо 
растворяется в воде, образуя А!С!з-6Н.О. На воздухе притягивает 
влагу, расплывается и дымит вследствие гидролитического разло- 
жения и выделения НС!. Растворяется в этаноле и дизэтиловом эфи- 
ре, выделяя большое количество тепла. 

Имеющийся в продаже препарат содержит —90% А!СЬ.6Н.О. 

20% -ный раствор. Применяют при определении фтористого 
кальция в полевом шпате. Готовят растворением 200 г безводного 
хлорида алюминия или 360 г кристаллогидрата в 700—800 мл воды 
и разбавлением до объема —1 л. 

В полученном растворе хлорида алюминия определяют содер- 

. Жание хлора и алюминия, так как хлорид алюминия содержит 
хлор и алюминий в количествах, не отвечающих его формуле. Алю- 
миний определяют взвешиванием его окиси (осаждая гидроокись 
алюминия аммиаком), хлор-ионы определяют титрованием. 

В случае избытка алюминия по отношению к содержанию хлор- 
ионов к раствору добавляют вычисленное недостающее количество 
соляной кислоты. В случае же избытка хлор-ионов прибавляют 
вычисленное количество порошка металлического алюминия, рас- 
творяя его при нагревании. 

При растворении безводного хлорида алюминия выделяется боль- 
шое количество тепла, поэтому его необходимо прибавлять к воде 
небольшими порциями при перемешивании. Растворение ведут 
в вытяжном шкафу. 

8% -ный раствор. а) Разбавляют 20%-ный раствор А!С1ь. 
‚6Н.О водою до 8% -ного. 

6) Растворяют 16,2 г алюминиевой стружки в 233 мл соляной 
кислоты (пл. 1,12) сначала на холоду, затем при слабом нагрева- 
нии. Полученный раствор разбавляют до | л водой и, если требуется, 
фильтруют. 
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Аммоний азотнокислый 


(ннтрат аммония) 
МН МОз Мол. вес 80, 04 


Нитрат аммония — бесцветное кристаллическое вещество. 
(О свойствах см. на стр. 282.) 

В аналитической практике пользуются различными раство- 
рами нитрата аммония: 

1%-ный раствор. 10г МН.МЮО,; растворяют в воде. Раствор 
фильтруют и доводят водой до | 4. 

50% -ный раствор. 612 г. МН.МО; растворяют в 612 мл 
воды и раствор фильтруют. Этот раствор, объемом в | л (пл. 1,224) 
используют для приготовления растворов других концентраций 
разбавлением. 

Нейтральный раствор. Растворяют кристалличе- 
ский нитрат аммония в воде (свежепрокипяченной и охлажденной). 
Берут 25 мл полученного раствора и добавляют три капли раствора 
фенолфталеина. Раствор должен оставаться бесцветным. От прибав- 
ления одной — двух капель 0,1 № раствора едкого натра должна 
появиться устойчивая розовая окраска. Если от прибавления фенол- 
фталеина Сразу проявляется розовая окраска, то необходимо при- 
бавить по каплям при перемешивании 0,1 № раствор азотной кислоты 
до обесивечивания. 

Аммиачный раствор. 2502г нитрата аммония раство- 
ряютв 250 мл воды, приливают 100 мл концентрированного аммиака, 
перемешивают и раствор фильтруют. 

Кислый раствор. 50 гнитрата аммония растворяют в раз- 
бавленной 2:98 азотной кислоте и ею же разбавляют раствор 
до |1. 

Раствор из азотной кислоты и аммиака. 
К 100 мл концентрированной азотной кислоты добавляют осторож- 
но, по стеклянной палочке, разбавленный | : 2 аммиак, до появле- 
ния слабого запаха. Раствор охлаждают и разбавляют до | л. Кон- 
центрация нитрата аммония — 100 г/л. 

Можно приготовить и более концентрированный раствор, беря 
более концентрированный аммиак и не разбавляя раствор до | л 
водой. Работать в этом случае следует более осторожно при охлаж- 
дении. Концентрацию полученного раствора устанавливают по его 
плотности. 


Аммоний фтористый кислый 
(бифторид аммония) 
МНаЕ НЕ Мол. вес 57,04 


“ Сухой бифторид аммония — бесцветное кристаллическое веще- 
ство. Может быть получен упариванием водного раствора фторида 
аммония МНаЕ в платиновой чашке при 36—40? С. Расплывается 
во влажном воздухе. 

Раствор МНаЕ.НЕ применяют при определении меди иодофто- 
ридным методом. Его готовят из плавиковой кислоты и аммиака: 
в платиновую чашку сначала наливают 50 мл воды и 50 мл концеи- 
трированного аммиака, затем небольшими. порциями, при помеши- 
вании платиновым шпателем, плавиковую кислоту до кислой реак- 
ции по фенолфталеину и затем еще столько же, сколько пошло на ней- 
трализацию аммиачного раствора. Всего расходуется —80 мл 
40% -ной плавиковой кислоты. 

‚ Полученный раствор можно выпаривать в платиновой чашке 
на водяной бане и получить сухой бифторид аммония, _ | 


Аммоний молибдеиовокислый 


(молибдат “аммония ) 


(МН) МотОза `-АН20О Мол. вес 1235, 85 


` Молибдат аммония — бесцветные или слегка зеленоватые кри-_ 


сталлы. Пл. 3,31. При хранении на воздухе выветривается, теряя 
часть МНз. 

Имеющиеся в продаже препараты х. ч. содержат 81% МоО,, 
ч.д.а.— 80,5%, ч.— 80% МоОз. 

‚” Молибдат аммония растворим в воде, сильных кислотах, и ще- 
лочах. При нагревании до 150°С разлагается на МН, НО и 
МоОз. 

1%-ный раствор молибдата аммония. 10а 
молибдата аммония растворяют в кипящей воде, охлаждают, дово- 
дят объем водой до 1 / и после суточного стояния раствор филь- 
труют. 

3—5% -ный раствор молибдата аммония. 30— 
50 г мелкоизмельченного молибдата аммония осторожно всыпают 
в 700—800 мл кипящей воды, перемешивают до полного растворения 
и охлаждают. При появлении белой мути прибавляют аммиак до ее 
растворения, но не более чем до появления слабого запаха, и дово- 
дят объем раствора водой до 1 л. После суточного стояния раствор 
фильтруют через два фильтра. Хранят в склянках, хорошо закрытых 
пробкой. | 
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‚ Молибденовая жидкость. Применяют при опреде- 
лении фосфора. | О | 

Приготовление` из `молибдата аммония. 150 г мелкоистертого 
молибдата аммония растворяют в 1 л горячей (60—70° С) воды. 
К мутному раствору добавляют аммиак до просветления. Получен- 
ный раствор охлаждают и небольшими порциями вливают, при не- 
прерывном помещивании, в 1 л разбавленной азотной кислоты 
(1:1), но ие наоборот! * 

При добавлении первых порций молибдата аммония к азотной 
кислоте выпадает белый осадок молибденовой кислоты, растворяю- 
щийся при перемещивании. Если после смешения растворов выпа- 
дает белый творожистый осадок, не растворяющийся при переме- 
щивании, то реактив непригоден к употреблению. . 

Тщательно перемешав раствор, дают ему стоять 8—10 дней 
и отфильтровывают желтый осадок. Горло склянки закрывают опро- 
кинутым стаканчиком, а не пробкой. 

Приготовление из молибденового ангидрида. 55 г молибденового 
ангидрида МоОз растворяют в. смеси 135 мл воды и 80 мл концен- 
трированного аммиака. Для ускорения растворения можно подо- 
греть до 60—70° С. После полного растворения молибденового ангид- 
рида. и охлаждения раствора его фильтруют и добавляют 35 мл 
концентрированной азотной кислоты. Готовят вторую смесь 220 мл 
концентрированной азотной кислоты с 530 мл воды. После охлажде- 
ния вливают медленно, при энергичном помешивании, раствор 
молибдата в раствор азотной кислоты (но не наоборот!). К полу- 
ченному раствору“` добавляют 0,1 г (МН.).НРО., растворенного 
в 10 мл воды. Раствор перед употреблением должен выстояться 
не менее суток, после чего его фильтруют. 

Для предупреждения загрязнения раствора кремневой кислотой 
из стекла молибденовую жидкость хранят в парафинированной 
или перезиновой бутыли. 

Приготовление из лабораторных молибденовых остатков (после 
определения фосфора). Фильтраты (без промывных вод), оставшиеся 
от определения фосфора, упаривают в фарфоровой чашке до неболь- 
шого объема. Жидкость сливают, а к остатку, состоящему главным 
образом из нитратов и молибдатов, приливают немного горячей 
воды и, растирая пестиком, переводят в коническую колбу, и обра- 
батывают концентрированным аммиаком, избегая его избытка. 
Молибдат при этом растворяется, а выпавший осадок Ее(ОН); 
отфильтровывают и промывают два раза горячей водой. 

Для осаждения молибденовой кислоты к фильтрату добавляют 
концентрированную азотную кислоту до прекращения образования 
белого осадка. Дают отстояться и фильтруют. Осадок промывают 
и растворяют на фильтре в небольшом количестве концентрирован- 
ного аммиака, избегая его избытка. После растворения осадка фильтр 
промывают холодной водой и полученный раствор молибдата аммо- 
ния разбавляют водой до пл. 1,1 и небольшими порциями медленно 
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вливают при непрерывном размешивании в разбавленную азотную 
кислоту 1:1. 

После выстаивания в течение 8—10 дней раствор фильтруют; 
он готов к употреблению. 


Раствор молибдата аммония в серной 
кислоте. Применяют при фотометрическом определении фосфор- 
ной кислоты по Денйже. 

25 г молибдата аммония растворяют в 200 мл горячей воды 
(60°С) и раствор фильтруют. В другом стакане к 520 мл воды при- 
ливают 280 мл концентрированной серной кислоты. По охлаждении 
оба раствора сливают в мерную колбу емк. | л и доводят объем 
водой до метки. 

Очистка молибдата аммония. Для фотометрических определений 
очищают молибдат аммония перекристаллизацией. 250 г молибдата 
аммония (ч. д. а.) растворяют при 80° С в 400 мл воды, добавляют 
аммиак до явного запаха и горячий раствор фильтруют через плот- 
ный фильтр (синяя лента) в стакан, содержащий 300 мл этилового 
спирта. Раствор охлаждают до 10? С и дают ему отстояться в тече- 
ние | часа. Выпавшие кристаллы отфильтровывают через воронку 
Бюхнера, отсасывая маточный раствор. Кристаллы промывают 
2—3 раза этиловым спиртом, порциями по 20—30 мл, после чего их 
высушивают на воздухе, 


Аммоний надсернокислый 
(персульфат аммоння) 
(МН 2520: Мол. вес 228,20 


Персульфат аммония — беспветные, иногда слегка зеленоватые 
кристаллы. При нагревании разлагается с выделением кислорода. 

Персульфат аммония сохраняется неограниченно долго без 
разложения, в присутствии влаги постепенно разлагается. Хорошо 
растворим в воде; водные растворы разлагаются при комнатной 
температуре и особенно при нагревании. 

Применяют персульфат аммония как окислитель, главным обра- 
зом при определении марганца и хрома. Имеющийся в продаже 
препарат (ч.д.а.) содержит 85% (МН.).520Ов. 

12—25% -ные растворы. Поскольку растворы персуль- 
фата аммония разлагаются, пользуются только свежеприготовлен- 
ными растворами. Предельный срок хранения раствора — 4 дня. 

Для очистки к 500 мл 25% -ного раствора (МНа).$Оз прибавля- 
ют [0 м4 5% -ного раствора КА1($О.)». [2Н;.О и аммиак до появления 
явного запаха. Дают раствору постоять 40—45 мин. при 40° С и 
фильтруют через фильтр «белая лента» (осадок гидроокисей Ее и А| 
не промывают). 
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Аммоний роданистый. 
(роданид аммония) 
МН 5СМ Мол. вес 76,12 


Роданнд аммония — бесцветное кристаллическое вещество, рас- 
плывающееся при хранении на влажном воздухе. Пл. 1,31. При на- 
гревании до 70° С частично переходит в тиомочевину. При 172° С 
разлагается. 

Имеющиеся в продаже препараты содержат 98% МНа5СМ. 

Роданид аммония хорошо растворяется в воде, при этом погло- 
щая болыцое количество тепла. Смешение 1,33 ч. его с | ч. воды 
вызывает понижение температуры с 13 до —18° С. Растворим также 
в этаноле, 

Готовят растворы МНа$СМ различной концентрации. Следует 
обращать особое внимание на чистоту посуды, так как от следов 
Еез* и других элементов раствор приобретает окраску. Концентри- 
рованные водные растворы на свету становятся розовыми, их сле- 
дует хранить в темноте. 


Аммоний сернистый 


(сульфид аммония) 
(МНа)25 Мол. вес 68, 14 


В твердом виде сульфид аммония не получен. Водный раствор . 
его — бесцветная жидкость с запахом аммиака и сероводорода. 
На воздухе раствор быстро желтеет. 

а) Раствор готовят пропусканием сероводорода в 200 мл кон- 
центрированного аммиака в склянке, охлаждаемой ледяной водой 
до полного насыщения, после чего к раствору добавляют еще 
200 мл концентрированного аммиака и разбавляют водой до | д. 
Раствор хранят в атмосфере азота или наполняют склянки раство- 
ром до самой пробки. 

При пропускании сероводорода в раствор аммиака образуется 
гидросульфид аммония 


МНОН - Н,5 — МН.Н$ - Н.О, 


который при добавлении аммиака превращается в сульфид аммо- 


НИЯ: . 
МН.Н$ + МНаОН = (МН) $ + Н.О. 


6) Для осаждения ионов [Ш] и [У аналитических групп применяют 
свежеприготовленный бесцветный, не содержащий полисульфидов, 
сульфид аммония. Его готовят пропусканием умеренного тока серо- 
водорода в течение 15—20 мин. через разбавленный аммиак |1 : 1 
(—200 мл). Желтый раствор, полученный длительным пропускани- 
ем сероводорода, содержит полисульфиды. 
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Для предотвращения окисления сульфида аммония кислородом 
воздуха к раствору добавляют несколько миллилитров раствора 
сульфита аммония. ` 

Сульфит аммония готовят пропусканием сернистого газа до на- 
сыщения 50 мл разбавленного аммиака | : 1. Перед употреблением 
раствор подщелачивают аммиаком (по лакмусовой бумажке). 


Аммоннй тетрароданомеркуриат 
(МНа)[На($СМ))] Мол. вес. 468, 99 


Тетрароданомеркуриат аммония — белый кристаллический по- 
рошок. Применяют для осаждения цинка. | 

32 г роданида аммония растворяют в 200 мл воды. В этом растворе 
тщательно размешивают 27 г НеСЁф и разбавляют раствор водой 
до 1 л. Оставляют стоять в течение двух суток, после чего фильтруют. 
° Раствор хранят в хорошо закрытой склянке. : 


Аммоний углекислый 


(карбоиат аммония) 
(МН4)2СОз -Н20 Мол. вес 114,10 


Карбонат аммония — бесцветное кристаллическое вещество 
с сильным запахом аммиака. При температуре около 58° С разла- 
гается с выделением МНз, СО. и Н»О. Растворы карбоната аммония 
при 70°С разлагаются с выделением МН; и СО.. 

Сухой реактив при хранении на воздухе постепенно переходит 
в бикарбонат аммония и карбонат аммония. 


Насыщенный раствор. 250—300 г карбоната ‘аммо- 
ния (х. ч. или ч. д.а.) растворяют в 1 л воды и раствор фильтруют. 

При отсутствии реактива раствор готовят путем насыщения 
углекислым газом свежеперегнанного концентрированного аммиа- 
ка. Углекислый газ пропускают до начала выпадения кристаллов 
бикарбоната аммония МНаНСО.. Для получения средней соли 
к полученному раствору прибавляют равный объем аммиака той же 
концентрации, 


2№ раствор. Растворяют 962г растертого в порошок карбо- 
ната аммония в | л2М№ раствора МНаОН (смесь 150 мл концентри- 
рованного аммиака с 850 мл воды). 

Применяют для осаждения катионов [| группы. 

10%-ный раствор. Применяют для осаждения катионов 
И группы при определении щелочных металлов. 450 мл концентри- 
рованного аммиака смешивают с 550 мл воды. В 100 мл такого рас- 
твора аммиака растворяют 10 г (МН,).СО,.Н.О. | 
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Аммоний фосфорнокислый двузамещенный 
о (тидрофосфат аммония) 
(МН )+НРО4 _ Мол. вес. 132,06 


Гидрофосфат аммония — бесцветные прозрачные кристарлы. 
Ил. 1,61. Хорошо растворим в воде. Устойчив при температуре 
до 111°С, при дальнейшем нагревании разлагается. На воздухе 
постепенно теряет аммиак, переходя в однозамешенный фосфат 
аммония МН.Н.РО.. 


10% -ный раствор. Рекомендуется применять всегда све- 
жеприготовленный раствор. Если готовят запасной раствор, то его 
следует подкислить фосфорной кислотой, так как растворы фосфа- 
тов, имеющие щелочную реакцию, разъедают стекло, 


` 


Аммоний хлористый 
(хлорид аммония) 


МНас1 Мол, вес 53,49 


Хлорид аммония — бесцветное кристаллическое вещество. (О его 
свойствах см. на стр. 283.) 

Растворы МН.С! готовят разных концентраций, как обычно. 

Раствор хлорида аммония можно приготовить из соляной кисло- 
ты и аммиака. 300 мл концентрированной соляной кислоты разбав- 
ляют водой до 600 мл и осторожно, по стеклянной палочке, прили- 
вают разбавленный 1:1 аммиак До появления слабого запаха. 
По охлаждении доводят объем водой до | ли раствор фильтруют. 
Такой раствор содержит 200 г/л МН.С1. 


Барий хлористый 
(хлорид бария) 
Вась .2Н20 Моль вес 244,28 


Хлорид бария — бесцветное кристаллическое вещество. Пл. 3,1. 
При 100° С теряет кристаллизационную воду, во влажном воздухе 
вновь поглощает ее. Полностью обезвоживается при 160° С. 

‚ Хорошо растворим в воде, почти нерастворим в соляной кислоте. 
В этаноле теряет свою кристаллизационную воду, но почти не рас- 
творяется. Нерастворим в эфире. Сильно ядовит, 

10% -ныйраствор. Применяют для осаждения ионов $0*". 

117 г кристаллического хлорида бария растворяют в воде и раз- 


бавляют до | л. Через сутки раствор фильтруют через плотный 
фильтр (синяя лента). 
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Бром 
Вго Мол. вес 159,82 (ат. вес 79,91) 


Бром — темно-бурая тяжелая жидкость с очень резким запахом. 
Пл. 3,12. Пары брома темно-красного цвета. Цвет жидкого брома 
в отраженном свете темно-фиолетовый, почти черный, в проходя- 
щем свете — темно-красный. 

Растворимость брома в 100 мл воды: при 0°С — 4,22 г; при 
30° С — 3,13 г. Хорошо растворим в этаноле, эфире, хлороформе 
и других органических растворителях; растворим в соляной кислоте, 
НВГ и растворах КВг. Т. кип. 58,8° С; при —5,7° С затвердевает 
в желто-зеленую массу, напоминающую иод, при —252° С ста- 
новится бесцветным. 

Пары брома сильно ядовиты, действуют на глаза и слизистые 
оболочки. . 

Работать с бромом следует под хорошей тягой в резиновых пер- 
чатках. (О помощи при ожогах см. на стр. 336.) 

Бром хранят в специальных склянках темного стекла неболь- 
шой емкости с хорошо притертой пробкой. 

Бромная вода. Насыщенный раствор брома в воде (—3%) 
имеет желто-бурую окраску. Замерзает при —20° С. Бромная вода 
является окислителем. При нагревании и стоянии на воздухе выде- 
ляет бром. 

50 г брома встряхивают с 1 л воды в склянке с притертой проб- 
кой. Пробку изредка необходимо приоткрывать. Бром берут в из- 
бытке, часть его находится на дне склянки. По израсходовании 
бромной воды добавляют новую порцию дистиллированной воды 
и хорошо взбалтывают. Работы с бромом и бромной водой ведут под 
тягой. 

Бром в растворе бромида калия. Раствор при- 
меняют при анализе плавикового шпата. 160 мл брома наливают 
в склянку из темного стекла, приливают 700 мл 20% -ного раствора 
бромида калия и хорошо перемешивают. По израсходовании этого 
раствора в склянку приливают 600—700 мл 20%-ного раствора 
бромида калия, не прибавляя брома, и взбалтывают. 


Гидразин-гидрат 
Н2М. МНа „НО Мол. вес 50, 06 


Гидразин-гидрат — бесцветная густая гигроскопическая жид- 
кость, дымящая на воздухе. Пл. 1,03. Смешивается с водой и эта- 
нолом. Не растворим в эфире и хлороформе. Довольно сильное 
основание. Фенолфталеиновую бумажку окрашивает в малиновый 
цвет. С кислотами образует соли. Легко поглощает СО, из воздуха. 
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Сильный восстановитель. Ядовит. При действии окислителей может 
взрываться. 

Гидразин сернокислый Н,М.МН».Н.$О. (сульфат гидразина), 
мол. вес. 130,13) — бесцветные кристаллы. Пл. 1,38. Растворимость 
в 100 мл воды: 3,05 г при 22° С, 27,65 г при 60° С. Очень мало раство- 
рим в этаноле. Ядовит. Сильный восстановитель. 

0,15% -ный раствор. Применяют при фотометрическом 
определении мышьяка. 0,3 г сульфата гидразина растворяют в 150 мл 
воды и разбавляют водой до 200 мл. 


` Гидроксиламин 
МН2оН Мол. вес 33,03 


Гидроксиламин — бесцветное кристаллическое вещество. Весь- 
ма гигроскопичен и легко разлагается. Чистый реактив устойчив, 
но следы примесей, особенно щелочей, ускоряют его разложение. 
Т. пл. 33,05° С, при дальнейшем нагревании взрывается. 

Гидроксиламин солянокислый МН»ОН.НС (гидрохлорид гидро- 
ксиламина, мол. вес 69,49) — соль гидроксиламина и соляной кис- 
лоты. Бесцветные игольчатые кристаллы. Пл. 1,67. Т. пл. 150— 
151°С (с разложением). Ядовит. Сильный восстановитель. 

Хорошо растворим в воде, мало — в абсолютированном эта- 
ноле, не растворим в эфире. . 

10% -ный раствор. Применяютв качестве восстановителя. 
100 г солянокислого гидроксиламина растворяют в | л воды, рас- 
твор фильтруют через фильтр с бумажной массой. | 

1% -ный раствор, очищенный дитизоном. Применяют при 
фотометрическом определении свинца дитизоном. 

К 300 мл раствора солянокислого гидроксиламина по каплям 
добавляют концентрированный аммиак до щелочной реакции по фе- 
ноловому красному. Раствор переводят в делительную воронку 
и встряхивают с несколькими порциями (по 10 мл) 0,01% -ного рас- 
твора дитизона в хлороформе до тех пор, пока последняя порция 
дитизона не будет иметь чисто зеленый цвет, затем промывают 
встряхиванием с несколькими порциями хлороформа до тех пор, 
пока последняя порция хлороформа не будет совершенно прозрач- 
ной и неокрашенной. 


Железо-аммонийные квасцы 
[сульфат железа(ПТ) и аммоиия] 
Ре›(504)з (МНа)»504 -24Н›О Мол. вес 964,38 
Железо-аммонийные квасцы — двойная сернокислая соль аммо- 


ния и железа — бледно-фиолетовые (аметистовые) прозрачные кри- 
сталлы, буреющие на воздухе вследствие выветривания и образова- 
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ния основных солей. Пл. 1,72. При нагревании до 33° С окрашива- 
ются в коричневый цвет, теряя кристаллизационную воду; при 
39—41 °С плавятся. При 150? С теряют 23 молекулы воды. При 
750° С обезвоживаются полностью, образуя желтовато-бурый поро- 
нюк безводных квасцов. . 

Хорошо растворимы в воде и легко дают пересыщенные растворы. 
Водные растворы имеют зеленовато-бурый цвет. При стоянии, вслед- 
ствие гидролиза, образуется бурый осадок основной соли. Растворы 
готовят с добавкой серной или соляной кислоты для предотвраще- 
ния гидролиза. Нерастворимы в этиловом спирте. 

Раствор для фотометрического опреде- 
ления фосфора содержит 1 г железа в 25 мл. 345,3 г железо- 
аммонийных квасцов растворяют при нагревании в 40 мл воды, 
к которой добавлено 15 мл концентрированной соляной кислоты, 
раствор фильтруют и разбавляют водой до | дл. 


Насыщенный на холоду раствор. Применяют 
в качестве индикатора при титровании серебра по Фольгарду. 

а) Растирают в порошок 42 г железо-аммонийных квасцов и рас- 
творяют в 100 мл воды. Насыщенный красноватый раствор быстро 
фильтруют через пористый складчатый фильтр и к мутному фильтра- 
ту добавляют по каплям концентрированную Н№О: до тех пор, пока 
ее прибавление не перестанет вызывать дальнейшее просветление 
раствора. 

6) Насыщенный раствор железо-аммонийных квасцов можно при- 
готовить из сульфата двухвалентного железа. 9 г сульфата двухва- 
лентного железа и 2,5 г сульфата аммония растворяют в 100 мл воды 
в фарфоровой чашке. Прибавляют 20 мл концентрированной серной 
кислоты, слегка нагревают на водяной бане и добавляют концентри- 
рованную азотную кислоту (10—15 мл) до полного окисления двух- 
валентного железа, т. е. до превращения первоначально темного 
раствора в желто-бурый, слегка гидролизованный раствор железо- 
аммонийных квасцов. Раствор упаривают до начала кристаллизации. 


3% -ный раствор. 3 г железо-аммонийных квасцов раство- 
ряют в 100 мл воды с 2 мл концентрированной серной кислоты. 


Железо хлорное 
[хлорид железа (11)] 
РеС1з .6Н.О о Мол. вес 270,30 


Хлорид железа — красно-коричневая, кристаллическая, влаж- 
ная на ощупь и довольно мягкая масса; при хранении во влажном 
воздухе расплывается. 

Хорошо растворим в воде, этаноле, глицерине и эфире; Водные 
‘растворы, для предотвращения гидролиза приготовленные с кис- 
лотой, имеют желто-коричневую окраску. Водные: растворы. без 
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кислоты имеют красно-бурый цвет; при стоянии выпадает осадок 
‘основных солей. 

° Хлорид железа (ПТ) заметно улетучивается уже при 100°С. Пла- 
вится при 37° С. Выше 250° С распадается на ЕеО:, ЕеСЬ и СЬ. 
При 317° С кипит и улетучивается с частичным разложением. Про- 
дажные препараты содержат неопределенное число молекул кри- 


сталлизационной воды. 


Безводиый хлорид железа ЕРеС!, — темно-бурые, очень гигро- 
скопические кристаллы или черно-коричневые кристаллические кор- 
ки. Пл. 2,9; т. пл. 306° С. На воздухе энергично притягивает влагу 
и расплывается. | 

Хорошо растворим в воде с образованием бурых растворов (при 
растворении происходит разогревание), хорошо растворим в эта- 
ноле, ацетоне, глицерине и эфире. 

Растворы готовят обычно с добавкой кислоты. : 

а) Раствор 150 г ЕеС1з .6Н.О в 300 мл 20,39% -ной соляной кисло- 
ты после разбавления водой до 1 л применяют при определении окис- 
лов железа в присутствии металлического железа для удаления 
металлической меди. 

6) Насыщенный раствор хлорного железа в соляной кислоте 
применяют для надписей на фарфоровых тиглях. 

‚ 
Калий иодистый 


(иодид калия): 
Ку Мол. вес 166,01 


Иодид калия — бесцветное кристаллическое вещество. Пл. 3,18. 
В сухом воздухе устойчив. 

Хорошо растворяется в воде, поглощая при этом тепло. Раство- 
ры должны быть бесцветны и храниться в склянках темного стекла. 
Запасные растворы не готовят, так как при стоянии выделяется иод 
и раствор желтеет. 

0,6% -ный раствор. бг иодида калия растворяют в воде 
и разбавляют водой до | д. 

Раствор иодида калия с аскорбиновой 
кислотой. Применяют при фотометрическом определении 
сурьмы: 

1 гаскорбиновой кислоты растворяют в 100 мл воды и добавляют 
12 г иодида калия. Смесь перемешивают до полного растворения 
КУ. Раствор должен быть бесцветным. 
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Калий пиросурьмянокислый кислый 
(пироаитимонат калия) 
К25$БОа .2Н201 Мол. вес 262,89 


Пироантимонат калия — белый зернистый порошок или мелкие 
кристаллы. Плохо растворим в холодной воде (0,4 гв 100 мл), луч- 
ше — в горячей (1,1 2в 100 мл). Нерастворим в этаноле. Кислоты 
разлагают водный раствор реактива с выделением аморфного 
осадка сурьмяной кислоты. Аммонийные соли сильных кислот 
вызывают такое же явление, 

0,1 № раствор. 22,7 г пироантимоната калия растворяют 
в 1 воды при нагревании, кипятят 9—3 мин., по охлаждении при- 
бавляют 35 мл 6М№ раствора КОН и перемешивают. Раствор остав- 
ляют стоять до следующего дня, а затем фильтруют. Применяют его 
для осаждения ионов Ма*. 


Калий хлорнокислый 
(перхлорат калия) 
КСЮ4 Мол. вес 138,55 


Перхлорат калия — бесцветное кристаллическое вещество 
Ил. 2,52. Плавится при 610°С с разложением. Мало растворим 
В воде и очень мало растворим в этаноле. Насыщенный этанольный 
раствор применяют при определении калия перхлоратным методом 
для промывания осадка, 

К 100 мл этилового спирта прибавляют 0,1 г перхлората калия 
и встряхивают в течение 2—3 мин. После отстаивания прозрачный’ 
раствор готов к употреблению. 


Калий-олово хлористый 
(хлорид калия-олова) 


Сухую соль или 25%-ный раствор в 5%-ной соляной кислоте 
(по объему) применяют для восстановления меди и железа при опре- 
делении меди осаждением солью Рейнеке. 

15 г хлорида двухвалентного олова $пС!..9Н,О растворяют 
в возможно меньшем количестве воды. Если раствор получится 
мутным, то к нему добавляют разбавленную соляную кислоту 
Затем к раствору добавляют 15,5 г хлорида калия, растворенного 
в минимальном количестве воды. При охлаждении раствора на 
льду выпадают кристаллы К»5пСм.2Н.О. Если соль не кристалли- 
зуется при охлаждении, то раствор немного выпаривают на водяной 


* Иногда пишут формулу К[$5(ОН)в] или К2Нз5зО;»4НзО. 
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бане. Выпавшие кристаллы отфильтровывают с отсасыванием через 
стеклянную воронку с фильтрующим дном, промывают небольшой 
порцией ледяной воды, высушивают на воздухе и хранят в банке 
с притертой пробкой. 


Калий роданистый 


(роданид калия, сульфоциановокислый калий, 
тиоциановокислый калий) 


К$СМ Мол. вес 97, 184 


Роданид калия — бесцветное  кристаллическое вещество. 
Пл. 1,89. Очень гигроскопичен. Хорошо растворим в воде (с силь- 
ным охлаждением). Растворим в этаноле. Т. пл. 176,8° С. При 430° С 
становится синим, по охлаждении снова обесцвечивается. 

Для фотометрического определения железа готовят 1,5 М раствор. 

Препарат (х. ч.) можно применять без дополнительной очистки. 
Для контроля на содержание железа 1—2 г роданида калия раство- 
ряют в 1—2 мл ацетона, при этом раствор должен оставаться бес- 
цветным. 

Если роданид калия содержит железо, то к его раствору доба- 
вляют несколько миллиграммов какой-либо соли алюминия, осаж- 
дают гидроокись алюминия добавлением нескольких капель аммиа- 
ка, оставляют стоять на 1—2 дня и сливают сифоном раствор 


осадка. 


Калий цианистый 
(цианид калия) 
КСМ Мол. вес 65, 12 


‚ Цианид калия — белое кристаллическое вещество. Пл. 1,52. 
На воздухе расплывается. 

Хорошо растворим в воде и горячем этаноле. Сухой реактив, 
вследствие взаимодействия с углекислым газом и влагой, пахнет 
синильной кислотой. 

Применяют цианистый калий для отделения никеля от других 
элементов, при определении никеля цианидным методом. 

Цианид калия, а также и цианид натрия, сильно ядовиты. Сле- 
дует остерегаться подкисления растворов цианидов. 

Во избежание несчастных случаев к отработанным растворам 
на каждые 200—250 мл прибавляют по 25 мл 10%-ного раствора 
соды и по 25 мл 30%-ного раствора сульфата двухвалентного железа 
ЕебО..7Н.О, тщательно перемешивают и только после этого выли- 
вают в канализацию. Посуду немедленно тщательно промывают 


водой. 
5 п. П. Коростелев | 65 


Все работы с цианидом калия, а также цианидом натрия ведут 
в вытяжном шкафу с хорошей тягой. Недопустимо попадание их 
растворов на кожу или одежду. (О мерах предосторожности и про- 
тивоядиях см. на стр. 339.) 

1,5%-ный раствор. 15 г цианида калия и 5 гедкого калия 
растворяют в воде и разбавляют водой до 1 л. Цианид калия не дол- 
жен содержать сульфидов. 


Кобальтовые катализаторы 


При определении марганна применяют кобальтовые катализа- 
торы вместо АБМО;. 

Кобальтовый катализатор. 0,5 г сульфата ко- 
бальта Со5О.-7Н.О растворяют в 100 мл воды. 

Кобальто-никелевый катализатор. 0,5 г суль- 
фата кобальта СоЗОа.7Н»О и 1,5 `г сульфата никеля №$О0,.7Н.О 
растворяют в 100 мл воды. , 

Кобальто-медный катализатор. 0,5 г сульфата 
кобальта Со5О,-7Н.О и 2 г сульфата меди Си$О.-5Н.О растворяют 
в 100 мл воды. 

Кобальто-медно-никелевый катализатор. 
0,25 г Со50, .7Н»О; 0,4 г №301 -7Н2О и 1 гСиЗОа-5Н.О растворяют 
в 100 мл воды. 

Лучшим катализатором считается кобальто-медно-никелевый. 

Для приготовления растворов катализаторов могут быть исполь- 
зованы технические реактивы, не содержащие марганца. 

При определении хрома применяют вместо АзМО; смесь сульфа- 
тов кобальта и никеля. 10 г сульфата кобальта СобО,-7Н»О и 302 
сульфата никеля №$0,.7Н.О растворяют в | л воды. | 

Во всех случаях сначала растворяют сульфат кобальта при 
нагревании до 50° С, а затем. сульфат никеля и сульфат меди. 


Кремнемолибденовая кислота 


Раствор кремнемолибденовой кислоты применяют как индикатор 
при определении двухвалентного железа титрованием раствором 
бихромата. 

Готовят два раствора. 0,17 г силиката натрия растворяют в 5 мл 
воды. При неполном растворении добавляют несколько капель 
5%-ного раствора МаОН. Отдельно растворяют 0,44 г молибдата 
аммония в 15 мл воды. 

Раствор. силиката натрия выливают в раствор молибдата аммо- 
ния, добавляют воду до 25 мли 20—25 капель серной кислоты 1 : 1. 
Рекомендуется применять свежеприготовленный раствор. Переход 
окраски от синей к светло-зеленой. 
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Магнезиальная смесь 


Магнезиальная смесь — ‘бесцветный прозрачный раствор МеСЬ,, 
МН.$® И МН.ОН. Ё, 

Применяют при весовом определении фосфора. 

Аммиачный раствофт. а) Растворяют 100 г хлорида 
магния МеСь -6Н»О и 125 г хлорида аммония МН.С в 150 мл воды 
и добавляют к полученному раствору 500 мл концентрированного 
аммиака. 

6) Растворяют 55 г хлорида магния Ма -6Н»О и 105 г хлорида 
аммония МНС! в воде, добавляют 350 мл концентрированного 
аммиака и разбавляют водой до 1 1. Дают раствору стоять 3—4 дня 
и фильтруют. 

Кислый раствор. а) 50 г кристаллического хлори- 
да магния и 100 г хлорида аммония растворяют в воде, добав- 
ляют несколько капель соляной кислоты и разбавляют водой 
до | д. 

6) Растворяют 50 г МеСЬ.6НгО и 100 г _МНа( в 500 мл воды, 
добавляют концентрированный аммиак до появления запаха и дают 
стоять 12 час., затем фильтруют, прибавляют соляную кислоту 
до слабокислой реакции по метиловому красному и разбавляют 
водой до [| д. . 

Растворы хранят в склянках с притертой пробкой. 


Натрий нитропруссидный 


(иитропруссид иатрия, 
нитрозопентацианоферриат иатрия) 


Ма›Ре(С№)- № -2Н2О Мол. вес 297,95 


Нитропруссид натрия— темно-красные кристаллы. Пл. 1,72. 
Не теряет кристаллизационной воды даже при 1007 С. При нагре- 
вании до 400°С разлагается с выделением МО и (СМ)›. Растворим 
в воде, нерастворим в абсолютированном этаноле. Водные растворы 
быстро разлагаются, даже на рассеянном свету. В щелочном раст- 
воре является энергичным восстановителем. Сильно ядовит. 

10%-ный раствор. Применяют в качестве индикатора при 
меркуриметрическом определении хлорид-ионов. 

10 г нитропруссида натрия растворяют в 90 мл воды и хранят 
в склянке темного стекла. Если раствор приобрел зеленую окраску, 
то он не пригоден. 
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Натрий пирофосфорнокислый 


(пирофосфат иатрия ) 
Ма4Р2О7 Мол. вес 265, 90 
МааР2О’ -10Н20 Мол. вес 446, 05 


Пирофосфат натрия — белое — кристаллическое — вещество. 
Пл. 1,85. Растворим в воде, нерастворим в этаноле. 

Безводный Ма.Р.О., — белая масса; пл. 2,45; т. пл. 988 С. 

Водные растворы пирофосфата имеют щелочную реакцию. При 
кипячении в присутствии кислот пирофосфат переходит в Ма›НРО.. 

Насыщенный раствор (при 15°С около 5%). Применяют 
при потенциометрическом титровании двухвалентного марганца. 

50 г безводного пирофосфата натрия или 85 г кристаллогидрата 
растворяют в 980 мл воды при нагревании и фильтруют горячий 
раствор. 


5%-ный раствор пирофосфата натрия. Его. 


можно приготовить из кристаллического двухзамещенного фосфата 
натрия Ма. НРО,.12Н,О. Последний сначала обезвоживают при 
105°С в сушильном шкафу, затем прокаливают в муфельной печи 
при 800°С, 50 г полученного безводного пирофосфата натрия 
Ма.Р.О} растворяют при нагревании в 1 л воды. Если раствор 
мутный, то его фильтруют. 


Натрий сернистокислый 


(сульфит натрия) 
‚Маз $0з -7Н»0 Мол. вес 252,15 


Сульфит натрия — большие бесцветные кристаллы, легко раст- 
воримые в воде. Пл. 1,56. На воздухе выветривается и окисляется 
до Ма»5О.. 

При хранении в банках верхний слой сульфита защищает ниж- 
ний от окисления. При нагревании до 150° С теряет кристаллиза- 
ционную воду, при более высокой температуре плавится, образуя 
смесь Ма.5 и Ма,$0О,.. 

Безводный сульфит натрия — кристаллический порошок, в сухом 
воздухе не изменяется и окисляется гораздо медленнее кристалло- 
гидрата. Пл. 2,63. 

20%-ный раствор. 200г Ма»5Оз или 400 г Ма»5Оз.7Н.О 
растворяют в 500 мл воды, нагретой до 60—70? С и раствор филь- 
труют через плотный фильтр. Для ускорения фильтрования можно 
прибегать к отсасыванию. Фильтрат разбавляют водой до | ли 
сохраняют в склянке с притертой пробкой. Сульфит натрия в рас- 
творе окисляется кислородом воздуха и сохраняется не более 5 дней. 

Насыщенный раствор. 250 г безводного или 500 г 
кристаллического сульфита натрия растворяют в 500—700 мл слегка 


подогретой воды и фильтруют. Наибольшая растворимость сульфита 
при 80” С, она составляет 28,3 г Ма»$Оз. 
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- Натрий сернистый 
(сульфид иатрия) 
Ма $. 9Н2О Мол. вес 240,18 


Сульфид натрия — бесцветные или слабоокрашенные большие 
прозрачные гигроскопические кристаллы, хорошо растворимые 
в воде и этаноле. На воздухе препараты медленно окисляются. 

При длительном хранении, вследствие гигроскопичности, над 
кристаллами появляется слой жидкости. Для приготовления раство- 
ров отбирают кристаллы, находящиеся под этой жидкостью, и 
слегка промывают их водой. Они представляют Ма›5.9Н.О. 

Растворы имеют сильно щелочную реакцию. 


1 № раствор. 120 г кристаллического сульфида натрия 
растворяют в 800 мл воды и разбавляют водой до 1 л. 

10% -ный раствор. 100 г кристаллического сульфида нат- 
рия растворяют в 800 мл воды и раствор разбавляют водой до | д. 
Раствор содержит 32,5 г Ма»5. 

Групповой реагент на катионы У группы. 
480 г кристаллического сульфида натрия и 40 г МаОН растворяют 
в воде и разбавляют до | д. 

Раствор можно приготовить, пропуская сероводород в 63 мл 
5 М раствора МаОН до насыщения, добавляют еще 63 мл 5 № 
раствора МаОН и разбавляют водой до 1 л. 


Натрия кобальтинитрит 
(гексанитрокобальтит натрия) 


Маз[Со(№02)в] -0,5Н»О Мол. вес 412,94 

Кобальтинитрит натрия — желтый кристаллический порошок. 
На воздухе устойчив. При нагревании разлагается. 

Хорошо растворим в воде, нерастворим в этаноле и эфире. Вод- 
ный раствор неустойчив. | 

Применяют для определения калия. 

30 г! нитрата кобальта Со(МО,)›. 6Н.О растворяют в 60 мл воды. 
Отдельно в 100 мл воды растворяют 50 г нитрита натрия МаМО,. 
Оба раствора смешивают и к смеси добавляют небольшими порциями 
10 мл ледяной уксусной кислоты. При добавлении уксусной кис- 
лоты выделяются окислы азота. Если нет ледяной уксусной кис- 
лоты, берут кислоту любую, но тогда растворяют нитрит натрия 
в соответственно менышем количестве воды (общий объем воды 
и кислоты равен 60 — 100 + 10 = 170 мл). 


1 Вместо 30 г Со(МОз)2.6Н2О можно взять 25 г крнсталлического хлорида 
кобальта СоС]2.6НзО нлн 26 г ацетата кобальта Со(СНзСОО)з.4Н»О. 
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Раствор отстаивают сутки, затем через раствор продувают воз- 
дух в течение 5 мин. для удаления окислов азота, фильтруют и 
хранят в склянке из темного стекла. Реактив пригоден для работы 
в течение 1—2 недель. Если появится небольшой осадок, то раствор 
следует профильтровать. | 

В воздухе помещения, где готовится реактив, не должно содер- 
жаться аммиака, 

Раствор сохраняют в склянке темного стекла в темном месте. 


Олово двухлористое 


(хлорид двухвалеитного олова) 
ЗС. 2Н20 Мол. вес 225,62 


Хлорид двухвалентного олова — бесцветные прозрачные кри- 
сталлы. Пл. 2,7. р 

Хорошо растворим в воде и этаноле. При 40” С плавится в своей 
кристаллизационной воде, при дальнейшем нагревании теряет ее. 
Безводный ЗпСф — бесцветная прозрачная кристаллическая масса. 
Пл. 3,95. Хорошо растворим в воде и во многих органических раст- 
ворителях (этаноле, ацетоне, пиридине, уксусноэтиловом эфире). 
Т. пл. 241° С, кипит при 603? С. На воздухе довольно устойчив. 

Имеющиеся в продаже препараты (ч. д. а.) содержат 97%, 
ч.— 95% ЗпСЬ.2Н»о. 

Кристаллогидрат $1. -2Н.О на воздухе, особенно на свету, 
легко окисляется, покрываясь непрозрачным слоем ЗиСИа. 


25%-ный раствор. Применяют при фотометрическом опре- 
делении молибдена, вольфрама, ниобия и рения. ‘ 

250 г ЗпПСЁь.2Н»О растворяют при нагревании в 200 мл концент- 
рированной соляной кислоты до полного просветления раствора, 
после чего добавляют 800 мл воды. Для предупреждения окисления 
двухвалентного олова к раствору прибавляют несколько кусочков 
металлического олова. 


10% -ный раствор. Применяют при определении железа 
как восстановитель. 

а) 100 г $иСЬ-2Н»О растворяют в 100 мл концентрированной 
соляной кислоты, если требуется — при подогревании. После 
охлаждения и просветления раствор разбавляют до 1 л водой 
На дно склянки помещают кусочек олова. 

6) 10%-ный раствор ЗпСЬ.2Н»О можно приготовить из металли- 
ческого олова. 53 г чистого металлического олова в виде гранул, 
порошка, кусочков или в виде станиоли растворяют в 300 мл кон- 
центрированной соляной кислоты при умеренном нагревании. 
Нерастворимый остаток отфильтровывают через стеклянную вату 
и разбавляют раствор водой до | л. После разбавления в раствор 
помещают кусочек олова. 
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Олово хорошо растворяется в соляной кислоте в присутствии- 
платиновой жести или в платиновой чашке. Платина каталитически 
ускоряет растворение. Черный налет примесей на платине легко 
растворяется в азотной кислоте при слабом нагревании. Перед 
обработкой азотной кислотой платина должна быть хорошо отмыта 
водой от соляной кислоты. 

в) В случае отсутствия ЗпСЁЬ.2Н.О можно из металлического 
олова приготовить концентрированный раствор, содержащий 
1000 г/л $пСЬ-2Н.О, а из него разбавлением получать растворы 
любой концентрации. 

К 530 г чистого металлического олова в колбе или стакане 
емк. 1—2 л прибавляют небольшие количества концентрированной 
соляной кислоты и слегка нагревают. Го прекращении реакции 
(выделения пузырьков) раствор охлаждают, примесям дают осесть, 
а прозрачный раствор сливают. К остатку нерастворившегося олова 
прибавляют свежую порцию соляной кислоты и снова нагревают. 
Такую обработку повторяют несколько раз до полного растворения 
олова (на это требуетея 2—4 дня). 

Раствор доводят водой до | л. Если же объем раствора больше 
1 л, то его упаривают на песчаной бане в присутствии кусочков 
металлического олова. 100 мл приготовленного таким образом рас- 
твора содержат 100 г $1 ..2Н.О. 

Для того чтобы приготовить из него 10%-ный раствор ЗпСь.2Н.»О, 
необходимо к 100 мл раствора прибавить 170 мл концентрированной 
соляной кислоты и разбавить водой до 1 л. На дно склянки с при- 
готовленным раствором опускают кусочек олова. 

Если требуется получить кристаллическую соль $пС]ь.2Н.О,_ 
то полученный, как указано, концентрированный раствор упари- 
вают на песчаной бане, охлаждают льдом и отделяют выделившиеся 
кристаллы $1» - 2Н›О, дают стечь жидкости на воронке и переносят 
в банку с притертой пробкой. 

Концентрированный раствор $пСЬ-2Н.О хранят в склянке, 
закрытой резиновой пробкой, с бунзеновским клапаном. На дно 
склянки опускают кусочек металлического олова. 


10% -ный раствор $1С.-2Н.О в концентрированной 
соляной кислоте. Применяют при определении вольфрама. 

100 г $1 Ё2-2Н2О растворяют в 300—400 мл концентрированной 
соляной кислоты, если растворение происходит плохо, раствор 
подогревают, затем охлаждают и добавляют концентрированную 
соляную кислоту до объема | л. Раствору дают отстояться илифиль- 
труют через стеклянный фильтр или стеклянную вату. 

Из металлического олова. 53 г олова растворяют 1 л концентри- 
рованной соляной кислоты при нагревании и перемешивании. 
На холоду растворение заканчивается за 2—3 дня. 

Из концентрированного раствора ЗпСЬь-2Н.О. 100 мл его раз- 
бавляют концентрированной соляной кислотой до | л. 
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Раствор $1 Ёз2-2Н2О в серной кислоте. Применяют при' 
определении фосфора по Денйже. 

2 г металлического олова растворяют при нагревании на водяной 
бане в 30—40 мл концентрированной соляной кислоты и раствор 
выпаривают досуха. Для ускорения растворения прибавляют две — 
четыре капли 4%-ного раствора СибО,.5Н»О. Полученный ЗпСЁЬ- 

.2Н.О растворяют в 10 мл разбавленной |:5 серной кислоты. 
"Можно также 3,8 г свежеперекристаллизованного $1. 2Н.О 
растворить в 10 мл разбавленной 1:5 серной кислоты. 

Этот раствор сохраняется в склянке с притертой пробкой без из- 
менений | мес. 

0,5% -ный раствор $1(,.2Н›О. Применяют для восста- 
новления кремнемолибденовой кислоты при фотометрическом опре- 
делении кремния. 

21,5 г металлического олова растворяют в 220 мл соляной кис- 
лоты (1 : [) и разбавляют водой до 250 мл. Этот концентрированный 
раствор может храниться не более одной недели в хорошо закрытом, 
сосуде в темном месте. 

Для приготовления 0,5%-ного раствора отбирают 10 мл кон- 
центрированного раствора и разбавляют его до 100 мл водой. 
Раствор пригоден для употребления в течение не более 4—5 час. 

Раствор $1 в фосфорной кислоте. Приме- 
няют`при иодометрическом определении сульфатной серы для вос- 
становления ее до сероводорода по методу И. И. Волкова и 
Э. А. Остроумова '. 30 г металлического олова растворяют 
в кварцевой колбе (емк. 500 мл) в 200—300 млконцентрированной 
соляной кислоты, закрыв горло колбы маленькой воронкой. Нагре- 
вают на водяной бане. После полного растворения олова воронку 
удаляют и выпаривают раствор, поместив колбу на электроплит- 
ку и пропуская ток СО, до появления кристаллической пленки. 
После этого колбу погружают в фарфоровую чашку с холодной 
водой. При этом содержимое колбы почти полностью закристалли- 
зовывается. 

Перед выпариванием в раствор опускают один-два кусочка 
(гранулы) олова, чтобы предотвратить окисление $п(11) кислородом 
воздуха. 

Отдельно готовят безводную фосфорную кислоту. Для этого 
170 мл (—300 г) концентрированной ортофосфорной кислоты 
нагревают в кварцевой колбе с карманом для термометра на электро- 
плитке, отсасывая выделяющиеся пары через трубку, соединенную 
с водоструйным насосом. Нагревают, пока температура не достигнет 
300? С, затем охлаждают в эксикаторе с КОН или СаСЬ.. 

В кварцевую колбу с приготовленным ЗпСЁф, нагретым до начала 
плавления, выливают слегка подогретую обезвоженную фосфорную 


1 Ж. анал. хим., 6, 686 (1958). 
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кислоту, хорошо перемешивают и нагревают на электрической 
плитке, пропуская над жидкостью ток СО,. Нагревание ведут 
быстро до 300” С. Нагревать выше 300? С нельзя. Обычно нагрева- 
ние продолжается 25—30 мин. Полученной густой жидкости дают 
охладиться до 1507 С под током СО,, а затем переносят ее в эксика- 
тор с КОН или СаСЬ. 


Перекись водорода 
Н2О> —_ Мол. вес 34,02 


Имеющаяся в продаже перекись водорода (пергидроль) — про- 
зрачная жидкость, содержащая 27—31% Н.О.. Пл. 1,112 

При хранении разлагается на О› и Н›О, с разбавлением стой- 
кость увеличивается. Смешивается с водой, этанолом и эфиром 
во всех отношениях. Перекись водорода сильный окислитель, но 
иногда реагирует как восстановитель. 

Путем разбавления готовят |-, 3-, 10- и 15%-ные растворы. 

Концентрированные растворы перекиси водорода при попадании 
на кожу вызывают образование белых пятен и пузырей. Хранить 
концентрированные растворы перекиси водорода необходимо в 
склянках темного стекла с притертой пробкой; применение резино- 
вых и корковых пробок не допускается. Не следует закупоривать 
склянку слишком плотно. 

Растворы НО. извлекают из стекла посуды ионы щелочных 
металлов, которые способствуют ее разложению. Поэтому склянки 
необходимо покрывать внутри парафином. 


Платинохлористоводородная кислота 
НоР4С1в -6Н›О Мол. вес 517,92 


Платинохлористоводородная кислота — оранжево-красные кри- 
сталлы. Пл. 2,43; т. пл. 60? С. Расплывается во влажном воздухе. 
Хорошо растворима в воде, этаноле и эфире. При высушивании 
в эксикаторе над Н*5Оа при комнатной температуре теряет часть 
кристаллизационной воды. 

Частично разлагается при 110? С с выделением СЁЬ, Н›О и РЮЬ. 
При 150? С начинает образовываться металлическая платина. При 
прокаливании образуется губчатая платина. 

Имеющийся в продаже препарат содержит не менее 37—38 % 
платины. 

10% -ный раствор. а) 12,6 г платинохлористоводородной 
кислоты растворяют в воде, раствор, если необходимо — фильтруют 
и разбавляют водой до 100 мл. 

6) Растворяют 47,6 г металлической платины в смеси трех 
объемов концентрированной соляной кислоты и одного объема 
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жонцентрированной азотной киелоты и раствор выпаривают на водя- 
ной бане досуха. К остатку приливают концентрированную соляную 
кислоту и выпаривают досуха, затем приливают воду и снова выпа- 
ривают на водяной бане досуха. Выпаривание с соляной кислотой 
и водой повторяют еще 2—3 раза до полного удаления азотной кис- 
лоты. Платинохлористоводородную кислоту растворяют в воде, если 
необходимо — раствор фильтруют и разбавляют водой до | л. 

2,8% -ный раствор. а) Растворяют 35,3 г платинохлори- 
стоводородной кислоты в воде, если необходимо — фильтруют 
и разбавляют водой до | л. 

6) 13,3 г металлической платины растворяют в смеси соляной 
и азотной кислот, как описано выше. Остаток Н.РАСЁ, освобожден- 
ный от Н№Ов, растворяют в воде и разбавляют водой до | д. 

Отходы (растворы и осадки), содержащие платину, собирают 
и регенерируют платину (см. стр. 318). 


Ртуть хлорная 
(хлорид двухвалеитиой ртути, двухлористая ртуть, сулема) 
Несьв Мол. вес 271,50 


Хлорид двухвалентной ртути — бесцветное прозрачное кристал- 
лическое вещество. Пл. 5,42; т. пл. 275°С. Хорошо растворима 
в горячей воде, этаноле и эфире; значительно хуже растворима 
в холодной воде. В водных растворах мало диссоциирована. Летуча 
© парами воды. | 

Для получения НС], растирают 20 г НО с водой в жидкую 
кашицу, которую вносят в 75 мл 10%-ной соляной кислоты. Полу- 
ченный раствор фильтруют, упаривают до появления кристалличе- 
ской пленки и дают закристаллизоваться. 

Хлорид двухвалентной ртути является сильным ядом. Смер- 
тельная доза для человека 0,2— 0,4 г. (О помощи при отравлениях 
см. на стр. 339.) 

Насыщенный раствор (—4,5%). 45 г Н&СЬ раство- 
ряют при нагревании в 1 л воды. Если имеется муть, то раствор 
фильтруют. 

При определении железа вместо раствора НС], можно пользо- 
ваться раствором НЕ$О., приготовленным следующим образом: 
33 г желтой окиси ртути в колбе смачивают 200 мл воды и переме- 
шивают. Взмучивают и вливают 37 мл концентрированной серной 
кислоты, перемешивают до растворения окиси ртути. Остается 
белая муть. Добавляют 200 мл воды, раствор фильтруют и разба- 
вляют водой до | л. Раствор содержит 45,3 г/л Нё$О. и избыток 
серной кислоты. 


14 


Свинца фторохлорид 
РЬЕС1 Мол. вес 261,64 


Насыщенный раствор. Применяют при определении 
фтора в виде фторохлористого свинца, для его промывания. 

Готовят Два раствора: а) 10 г нитрата свинца РЬ(МО:), раство- 
ряют в 200 мл воды и 6) 1,0 гфторида натрия МаЕ растворяют в 100 мл 
воды и добавляют 2 мл концентрированной соляной кислоты. Оба 
раствора смешивают, дают осадку РЬР(Ц полностью осесть, декан- 
тируют маточный раствор и осадок промывают декантацией 4—5 раз 
порциями по 200 мл холодной воды. К промытому осадку приливают 
1л холодной воды и дают стоять 2—3 часа, помешивая время от вре- 
мени стеклянной палочкой. Затем раствор фильтруют через плот- 
ный фильтр с бумажной массой. 

Прибавляют к осадку РЬЕЦ воды, размешивают и получают сле- 
дующую порцию раствора для промывания. 


Серебро азотнокислое 
(нитрат серебра, ляпис) 
АбМОз `° Мол. вес 169,87 


Нитрат серебра — бесцветное  кристаллическое — вещество. 
Пл. 4,35. Чернеет на свету в присутствии органических веществ. 
Ядовит. 

Хорошо растворим в воде и глицерине; почти нерастворим в кон- 
центрированной азотной кислоте; растворим в спиртах, хуже — 
в ацетоне и бензоле. 

0,5; 1; Зи 5%-ные растворы. Соответственно 5, 10, 30 
или 50 г нитрата серебра растворяют в воде и раствор разбавляют 
водой до | 4. Для повышения устойчивости раствора добавляют 
(в процессе разбавления) несколько капель концентрированной 
азотной кислоты. Растворы хранят в склянках из темного стекла. 

Отходы серебра (отработанные растворы и осадки) собирают 
в специальный сосуд для регенерации серебра. (О регенерации 
‘серебра см. на стр. 318.) 


Смесь Циммермана—Рейнгардта 


Применяют при титровании Ее?* перманганатом в солянокислых 
растворах. Все используемые реактивы не должны содержать при- 
месей, титруемых перманганатом калия. 

70 г кристаллического сульфата марганца Мп$О,-7НзО раство- 
ряют в 400 мл воды. Прибавляют к раствору 130 мл концентрирован- 
ной серной кислоты, охлаждают, вливают в раствор 140 мл орто- 
фосфорной кислоты (пл. 1,70) и разбавляют водой до | д. 


75 


Сульфат марганца можно заменить хлоридом марганца (50 г 
МпСЁ2.2Н2О) или карбонатом марганца (30 г МиСОз). Необходимое 
количество карбоната марганца сначала растворяют в предвари- 
тельно разбавленных 14 мл концентрированной серной кислоты, 
а затем добавляют указанные выше количества серной и фосфорной 
кислот. 

При отсутствии фосфорной кислоты смесь Рейнгардта готовят, 
исходя из фосфата натрия. 67 г сульфата марганца (Мп5$О.-7Н2О} 
растворяют в 500 мл воды, добавляют 167 г кристаллического трех- 
замещенного фосфата натрия (МазРО,. 12Н2О). В полученный рас- 
твор вливают 167 мл концентрированной серной кислоты, охлаждают 
и доливают водой до | дл. 

При титровании перманганатом в присутствии избытка ионов 
Мп?* не происходит сопряженного окисления ионов СГ до свобод- 
ного хлора. Фосфорная кислота связывает образующиеся ионы Ее** 
в бесцветный комплекс; серная кислота препятствует образованию 
малорастворимого осадка фосфата олова. 


Соль Мора 
Ре$04 (МН): $0.4 (6 Н2О Мол. вес 392, 14 


Соль Мора — прозрачные голубовато-зеленые кристаллы или 
кристаллический порошок. Пл. 1,87. При хранении не изменяется. 
При 100 °С теряет кристаллизационную воду. 

10 или 15%-ный раствор. 100 или 150 г соли Мора 
растворяют в 500 мл воды, в которую добавлено 50 или 75 мл кон- 
центрированной серной кислоты, и разбавляют водой до 1 4. 

При фотометрическом определении кремния в чугунах и сталях 
применяют 10%-ный раствор соли Мора в 10%-ной серной кислоте. 
100 г соли Мора растворяют при нагревании в 400 мл воды с добав- 
кой 10 мл концентрированной серной кислоты. Раствор фильтруют, 
добавляют еще 90 мл концентрированной серной кислоты и разба- 
вляют водой до | д. 


Соль Рейнеке 
МНа[Сг(МНз)($СМ)‹] НО Мол. вес 354,439 


Соль Рейнеке — красные кристаллы. При 100—120° С теряет 
воду, при дальнейшем нагревании разлагаются. Довольно хорошо 
растворима в воде, этаноле и эфире, образуя растворы красного 
цвета. В водном растворе соль постепенно разлагается, раствор 
синеет и выделяет цианистый водород. 

1 г соли Рейнеке растворяют при нагревании (50—60° С) в 100 мл 
5%-ной по объему соляной кислоты и раствор фильтруют. 

Раствор применяют при определении меди. 
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Для приготовления соли Рейнеке 90 г роданида аммония нагре- 
вают в фарфоровой чашке, непрерывно перемешивая толстой стек- 
лянной палочкой. Когда соль почти расплавилась, нагревание пре- 
кращают и тут же прибавляют небольшими порциями и при пере- 
мешивании $0 г тонкорастертого бихромата аммония. При этом 
происходит бурная реакция с выделением газов. Перемешивание 
продолжают и после прибавления всего бихромата аммония до полу- 
чения густой массы. 

Полученная смесь содержит бихромат аммония, соль Рейнеке 
и малорастворимую соль Морланда. Продукт реакции обрабатывают 
небольшими порциями воды при комнатной температуре; сначала 
отмывается избыток бихромата аммония, затем извлекается соль 
Рейнеке. Остаток выбрасывают. 

В чашку добавляют 100—150 мл воды и растирают пестиком 
комки. Образовавшуюся кашицу переносят в фарфоровую воронку 
и отсасывают раствор. Остаток вместе с фильтром переносят 
обратно в чашку и повторяют выщелачнвание со 100—150 мл воды. 
Этот процесс повторяют несколько раз. К отдельной порции про- 
мывной жидкости добавляют, насышенный раствор хлорида аммония. 
Если в растворе находится соль Рейнеке, то она выкристаллизуется 
в`виде блестящих кристаллических чешуек. При отсутствии бихро- 
мата аммония окраска промывной жидкости из кирпично-оранжевой 
изменяется в малиново-красную. 

Для извлечения соли Рейнеке осадок продолжают обрабатывать 
водой, как указано выше, каждый раз отсасывая раствор. Обработку 
осадка продолжают до тех пор, пока водная вытяжка не перестанет 
давать осадка соли Рейнеке от добавления насыщенного раствора 
хлорида аммония. Кристаллические чешуйки соли Рейнеке отфиль- 
тровывают на воронке для отсасывания, сушат на воздухе и хранят 
в банке с притертой пробкой. 


Сурьмы (У) хлорид 
$65 Мол. вес 299,02 


Пятихлористая ‘сурьма — бесцветная или слабо-желтоватая 
легкоподвижная жидкость. Пл. 2,39. Сильно дымит на воздухе. 
Затвердевает при —4” С, кипит при 140? С с частичным разложением 
на $5С и СЬ. При хранении на воздухе притягивает влагу и затвер- 
девает, образуя кристаллические гидраты $5С-5Н.О и $ЬС,:- 
.4Н.О. В вакууме способна перегоняться без разложения. Большим 
количеством воды разлагается. 

Применяют 0,5%-ный раствор $55 в 4 М соляной кислоте. 

Раствор можно приготовить добавлением насыщенного раствора 
бромата калия (КВгО:) к горячему 0,5%-ному раствору хлорида 
сурьмы(ТИ) в 4М соляной кислоте до появления желтой окраски 

рома. 
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Хлорид сурьмы() — кристаллы, пл. 3,06. На воздухе энер 
гично поглощает пары воды. Разлагается водой с образо нием 
хлорокиси. Легко растворяется в соляной кислоте, в раств р. ах 
винной кислоты и в органических растворителях. Сильно разъед 


кожу. . 


Титан сернокислый закисный. 
Титан треххлористый 


Применяется в качестве восстановителя при фотометрическом 
ным методом. 
определении вольфрама роданид: ‹ 

т) 1,5 г ТЮз сплавляют с 10 г КН$О, (или К,$.О”). Плав выше 
лачивают 80 мл разбавленной 1; 5 серной кислоты и доводят объем 
водой до 200 мл. Раствор фильтруют и вливают в колбу с амальгами 
рованным цинком. При взбалтывании Т!“” восстанавливается 
ло й а песчаной 

Амальгамированный цинк готовят нагреванием н 
бане металлической ртути и гранулированного металлического 
цинка в отношении 100 :3 с разбавленной 1:10 серной кислотой 
и промыванием водой. | . 

о | г металлического титана растворяют в 60 мл соляной кис 
лоты (1:1), раствор переводят в мерную колбу емк. 250 мли раз 
бавляют водой до метки. 

Раствор должен иметь темно-фиолетовую окраску. Его хранят 

лаком. 

в капельницах, покрытых темным 

в) | мл 15% -ного раствора трехлористого титана разбавляют 
соляной кислотой (1 : 1) до 15 мл. Готовят перед употреблением. 


Хлорид розеокобальта 
[Со(МНз)- Н20]С1з 


12 г хлорида кобальта СоСЁ .6Н»О растворяют в 100 ил воды. 
Добавляют 100 мл концентрированного аммиака, перемешивают, 
закрывают колбу часовым стеклом и оставляют на час. при тем. 
пературе 50—60” С (но не выше), изредка перемешивая и онтроли- 
руя температуру. Если образовался осадок гидроокис обальта 
(вследствие улетучивания аммиака), то его растворяют, д авляя 
аммиак. Оставляют на ночь при комнатной температуре. ва 
нагревают до 50—70°С и постепенно разбавляют теплой водо и 
(50° С) до 1 4. При разбавлении температура не должна ыть ниже 
50° С. Раствор охлаждают до комнатной температуры, до авляют 
концентрированную соляную кислоту до кислой реакции по лак- 
мусу и еще 10—20 мл избытка, кипятят несколько минут и оке. 
ждают раствор в проточной воде, что ускоряет выделение рис 
таллов хлорида розеокобальта. Осадок отфильтровы ‚ 
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мывают на фильтре 1%-ным раствором соляной кислоты и сушат 
при 100? С. 

Применяют при фотометрическом определении вольфрама для 
приготовления имитирующей шкалы растворов. 

2,7 г соли растворяют в 50 мл разбавленного аммиака 1 :4, 
и полученный раствор разбавляют водой до | д. 

1] мл раствора соответствует по окраске 0,1 мг \\. ` 


Хром хлористый 
[двухлористый хром, хлорид хрома(П)] 


СгСЬ -4Н2о Мол. вес 194, 96 
СгСЬ Мол. вес 122,90 


СгСЬ.4Н.О — прозрачные синие кристаллы. Хорошо раство- 
ряется в воде, образуя раствор синего цвета. Раствор энергично 
поглощает из воздуха кислород и окрашивается в зеленый цвет. 

Растворы СгСь применяются для восстановления урана, воль- 
фрама, ванадия, молибдена и т. д. 

а) Раствор СгС], получают путем взбалтывания с цинковой амаль- 
гамой. солянокислого 5%-ного раствора бихромата калия до полу- 
чения темно-синего цвета раствора. 

6) 20 гбихромата калия нагревают в фарфоровой чашке со 150 мл 
концентрированной соляной кислоты до полного восстановления 
шестивалентного хрома до трехвалентного. Полученный раствор 
кипятят для удаления хлора, охлаждают, переносят в колбу и доба- 
вляют мелконарезанные стружки цинка. Колбу закрывают пробкой 
с клапаном Бунзена и оставляют стоять, пока раствор не станет 
светло-голубым. 

в) Сильно солянокислый раствор СгСВ восстанавливают грану- 
лированным цинком при взбалтывании в неплотно закрытом сосуде 
до появления чисто голубой окраски. Раствор быстро поглощает 
кислород из воздуха, поэтому его хранят в атмосфере азота или СО.. 

Для восстановления урана (УТ) до урана (ТУ) можно пользоваться 
раствором Сг5Оа. Для его приготовления растворяют 50 г сульфата 
трехвалентного хрома Сг»(5О4)з-18Н.О в 1 л ЗМ раствора серной 
кислоты и восстанавливают металлическим кадмием или амальга- 
мированным цинком. 

К электролитическому кадмию или к амальгамированному цинку 
в стакан наливают немного раствора Сг»($О4)з и взбалтывают 
в течение 10—15 мин. пока окраска раствора из зеленой не перейдет 
в голубую. 

(О приготовлении электролитического кадмия см. на стр. 305, 
амальгамированного цинка — на стр.. 307.) 
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Цинка окись 


710 Мол. вес 81,37 


Окись цинка — белый порошок с желтоватым оттенком. Пл. 5,49 
{см. стр. 293). Нерастворима в воде, растворима в кислотах, в раст- 
ворах щелочей и аммиака. Ядовита. 

Суспензия окиси цинка. Ее применяют для отделе- 
ния марганца от железа и других элементов. 

Окись цинка (ч. д. а.) прокаливают при 800 С для удаления 
органических веществ и испытывают на содержание марганца. 

25 г тонкоизмельченной окиси цинка растирают в ступке с 
20—30 мл воды до густой консистенции, добавляют 70—80 мл воды 
и снова хорошо перемешивают до получения легко переливающейся 
массы. Полученную суспензию хранят в колбе, закрытой пробкой. 


Аммиачный раствор окиси цинка. Применяют 
при определении фтора по методу Берцелиуса. 

Осаждают гидроокись цинка из раствора хлорида цинка раство- 
ром щелочи, осадок отфильтровывают, промывают водой и раство- 
ряют в небольшом избытке аммиака. Раствор довольно долго сохра- 
няется в хорошо закрытой склянке. 


Органические реактивы 
Акролеин 
(акриловый альдегид) 


СН..СН.СНО Мол. вес 56, 064 


Акролеин — бесцветная жидкость с едким запахом. Сильно 
действует на слизистые оболочки глаз. Пл. 0,841. Легко воспламе- 
няется. 

Хорошо растворим в органических растворителях. Растворимость 
40 гв 100 мл воды. При хранении полимеризуется в твердую стекло- 
видную массу — дисакрил. Для стабилизации акролеина доба- 
вляют гидрохинон. На воздухе акролеин окисляется в акриловую 
кислоту СН» : СН.СООН. Концентрация его в воздухе выше 
70 мг/мз является опасной для жизни. 

Хранят акролеин в запаянных ампулах, которые вскрывают под 

`тягой. Взвешивают в закрытом бюксе (по разности). 

Применяют при осаждении цинка сероводородом по методу 
Э. А. Остроумова". 

4 г акролеина растворяют в 100 мл воды, прибавляют 10 мг хин- 
гидрона и одну каплю концентрированной соляной кислоты для 
предотвращения полимеризации. 


1 Заводск. лабор., 6, 9 (1937). 
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Ализариновый красный $ 


(ализарин $, ализариисульфонат иатрия, 
1, 2-диоксиантрахинон-3-сульфокислот. , натриевая соль) 


СаН*О*$ Ма. НзО Мол, вес 360,27 ^ 
О; ОН 
ОН 


п) 
ХХ. 
Г у чих 

О 


Ализарин $ — оранжево-желтые иглы или порошок. растворим 
в воде и этаноле при нагревании. Нерастворим в бензоле, ензине, 
хлороформе. Водные растворы окрашены в буровато-желтый цвет, 
аммиачные — в фиолетовый. 

При добавлении соляной кислоты водные растворы ализарина 
становятся желтыми, а при добавлении едкого натра — сине-фиоле: 
товыми. Кислотнощелочной индикатор с переходом окраски прир 

й -розовой. 
37—5,2 от желтой к буро-р 
| При титриметрическом определении фтора раствором нитрата 
тория по Вилларду и Винтеру применяют в качестве индик р 
раствор ализарина $ в этаноле или раствор цирконий-ализарино 


о соединения. 
во растворяют ] гализарина $ в 100 мл этанола, раствор фильт 


мл этанола. 

ют и добавляют еще 150 

у Раствор цирконийализарун мот СОеДИНеНИЯ ГОТ 

а [г 2г(М№Оз)4-2920 в 

трех объемов раствор В 
вора ализарина $ непоср д 

объемами этанольного раст редотвенно перл 
меет фиолетово-красный цвет. 

использованием. Раствор и 

среде при добавлении фторидов окраска переходит в желтую вслед 

ствие выделения ализаринсульфокислоты. 


ЗОзМа 


Алюминон 


(аммонийная соль ауринтрикарбоновой кислоты) 


Со НзОэМ№з Мол. вес 473,44 


Алюминон — коричнево-красный порошок, легко расториыы 
а =“ 
асного раствора. Мало р 
в воде с образованием кр эта: 
В поле, даже при нагревании. Почти нерастворим |: ацетоне. В ак тат. 
ном растворе с солями алюминия дает красное окра 
осадок. 
01% -ный раствор. Применяют для фотометрического 
яют 
г алюминона раствор 
еления алюминия. 100 м 
я в мерной колбе емк. 100 мл. Прибавляют 7,5 г ацетата аммония, 
растворенного в 10 мл воды, предварительно нейтрализовав ес 
по лакмусу аммиаком. Медленно, при непрерывном , 
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добавляют 5 мл насыщенного на холоду раствора сернистой кислоты, 
затем несколько капель разбавленного раствора аммиака до ней- 
тральной реакции по лакмусу. Доводят объем до 100 мл и переме- 
шивают. Раствор окрашен в слабый буро-желтый цвет. В хорошо 
закрытой склянке он сохраняется несколько недель. Время от вре- 
мени добавляют свежеприготовленный раствор сернистой кислоты. 

0,2% -ный раствор. Применяют для фотометрического 
определения магния. 

0,2 г алюминона растворяют в 100 мл воды, нагревают до кипе- 
ния и фильтруют. Раствор применяют на второй день. 


Антраниловая кислота 


(о-аминобензойная кислота) 


МНо.СеНа.СооН. Мол. вес 137,14 


Антраниловая кислота — бесцветный или желтоватый кристая- 
лический порошок. Растворимость — 0,35 г в 100 ил воды при 


14° С, 10 г— при нагревании. Легко растворима в минеральных ` 


кислотах и щелочах; растворима в этаноле и эфире. 

Чистая антраниловая кислота иногда бывает окрашена в светло- 
желтый или розовый цвет. Если кислота имеет коричневую окраску, 
то она загрязнена; ее очищают сначала кристаллизацией из воды, 
предварительно прокипятив раствор с животным углем, а затем 
кристаллизуют из этанола. 

Раствор антранилата натрия. Применяют при 
осаждении цинка. = 

Згантраниловой кислоты растворяют в 22 мл 1 № раствора едкого 
натра. Полученный раствор должен иметь слабокислую реакцию 
по лакмусовой бумажке. Если необходимо — добавляют немного 
антраниловой кислоты. Раствор разбавляют до объема 100 мл 
водой и фильтруют. Реактив должен быть бесцветным или слабо- 
розовым. » 

При хранении в склянке из темного стекла с притертой пробкой 
реактив устойчив 2—3 недели. Если реактив становится желтым 
или коричневым, то его применять нельзя. 


Арсеназо 


Арсеназо — группа органических реагентов, получаемых соче- 
танием хромотроповой кислоты и различных замещенных фенил- 
арсоновой кислоты. Сильные окислители или восстановители раз- 
рушают реагенты. Водные растворы реагентов устойчивы неограни- 
ченное время. 

Арсеназо 1 СвНа О М,5,АЗМа, (мол. вес 592,29) — темно- 
коричневый кристаллический порошок. Растворим в воде. Окраска 
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раетвора в кислой среде красно-розовая, в щелочной — синевато- 
розовая. Раствор в концентрированной серной кислоте имеет розо- 
вый цвет. Не растворим в этаноле и других органических раствори- 
телях. 

0,005%-ный раствор. Применяют при фотометрическом 

ии ряда элементов. , 
Ро мг  рсеназо Г растворяют в 200`мл дважды перегнанной воды. 

0,01%- ный раствор. Применяют при фотометрическом 
определении некоторых элементов (например циркония). | 

100 мг арсеназо Ги 0,048 безводного Ма›СОз растворяют в воде 
в мерной колбе емк. 100 мл. 

Арсеназо П С»НОМ5аАз»Маа (мол. вес 1182,56) — почти 
черный кристаллический порошок. Окраска растворов арсеназо 
такая же, как и растворов арсеназо Г. 

0,1%-ный водный раствор применяют для фото- 

еского определения тория и других элем . 
ТИ посеназо СНОВА Ма (мол. вес 822,27) — черный 
кристаллический порошок. Растворим в воде. В кислой среде раст- 
воры окрашены в темно-розовый цвет, в щелочной среде в синий. 
Растворы комплексов с ионами металлов зеленого цвета. 
0,1%-ный водный раствор. Применяют для фото- 
метрического определения тория и других элементов. 


Аскорбиновая кислота 
(внтамин С) 


СНьОв Мол. вес 176,12 


Аскорбиновая кислота — белое кристаллическое вещество. 
Т. пл. 190—192° С (с разложением). Хорошо растворима в воде, 
хуже — в этаноле. Обладает восстановительными свойствами. 
Растворы сохраняются 2—3 недели в капельнице из темного стекла. 
Лучше применять свежеприготовленные растворы (см. стр. ). 

Применяют при фотометрическом определении алюминия. 
5%-ный водный раствор. 


Бензидин 
(4, 4-диаминодифенил) 
МН. СоНа.СеНа, МНо Мол. вес 184,24 


Бензидин — бесцветные или слегка желтоватые блестящие кри- 
сталлы, темнеющие на свету и на воздухе. Плохо растворим в воде 
и этаноле, лучше — в абсолютированном эфире. Растворяется 
в уксусной и разбавленной соляной кислотах. При температуре 
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ниже 60° С из водных растворов кристаллизуется с одной молекулой 
воды. Образует еоли с минеральными кислотами. 

Обладает канцерогенным действием. Предельно допустимая 
концентрация в воздухе — 0,001 мг/л. 

0,5%-ный раствор в концентрированной фосфорной 
кислоте. Применяют при фотометрическом определении ванадия 
‘растворяют ‚при нагревании). 

1% -ный раствор. Применяют при комплексометрическом 
методе определения алюминия в качестве индикатора (в присутствии 
Кз [Ее(СМ);] и Ка ГЕе(С№)‹ |). 

1 г бензидина растворяют в 100 мл ледяной уксусной кислоты. 
Если раствор мутный, его фильтруют. 


&-Бензоинокснм 
(купрон) 
СеНёСН (ОН)С(: МОН)СвНь Мол. вес 227,265 


а-Бензоиноксим — белый кристаллический порошок, посте- 
пенно темнеющий на свету. Т. пл. 151—152” С. Мало растворим 
в воде. Растворим в этаноле и в растворах аммиака. 

2%-ный раствор в этаноле. Применяют для весо- 
вого определения молибдена. 


Бериллон Ц ИРЕА 
Со НуоОзь №54 Мал. 4Н2О Мол. вес 810,58 


Бериллон ИП ИРЕА — черно-коричневый порошок. Растворим 
в воде, ацетоне и этаноле. Нерастворим в хлороформе, четырех- 
хлористом углероде и бензоле. 

Водный раствор темно-красного цвета с фиолетовым оттенком. 
В 0,5 М растворе НС бериллон приобретает красно-фиолетовую 
окраску, в более концентрированной НЦ (пл. 1,12) появляется 
бурая окраска и выпадает осадок. В 0,1 № растворе МаОН окраска 
бериллона фиолетовая. 

0,02% -ный водный раствор. Применяют для фото- 
метрического определения бериллия. 


Бензойнокислый аммоний 
(бензоат аммония) 
С«Н5.СООМНа Мол. вес 139,15 
Бензоат аммония — белое кристаллическое вещество. Пл. 1,26. 
Возгоняется при 160° С. Плавится при 198°С (с разложением). 


Растворимость в 100 мл воды: 19,6 г при 14,5°С; 83,3 а прн 
100° С. Растворим также в этаноле и эфире. 


84 


10% -ный раствор. Применяют для осаждения алюминия. 
Его можно приготовить из бензойной кислоты и аммиака. 

-К 10 г бензойной кислоты прибавляют 100 мл горячей воды и по 
каплям концентрированный аммиак до полного растворения кис- 
лоты. Раствор охлаждают. Если после охлаждения образуется 
осадок бензойной кислоты, то добавляют еще несколько капель 
аммиака до ее полного растворения. 


Бензойнокислый натрий 
(бензоат натрия) 
С«Н5С0ОМа Мол. вес 14411 |’ 


Бензоат натрия — белое кристаллическое вещество или белая 
аморфная` масса. Хорошо растворим в воде. Мало растворим в эта- 
ноле. . 

10% -ный водный раствор. Применяют при фотомет- 
рическом определении магния титановым желтым. 

Раствор можно приготовить из бензойной кислоты и едкого натра. 
К 100 г бензойной кислоты приливают | л горячей воды и 20%-ный 
раствор МаОН до полного растворения бензойной кислоты. 


Виннокислый кислый натрий 
(битартрат натрия) 
МаНСаНаОв. Н2О Мол. вес 190,08 


Битартрат натрия — прозрачные  ромбические — призмы. 
Растворим в холодной (10%) и горячей (36%) воде. 

0,5 М раствор. Применяют для осаждения калия. 96 г кри- 
сталлической соли растворяют в воде и разбавляют до | л. Для 
консервирования раствора добавляют несколько капель раствора 
НеСЬ (см. стр. 74.) 

Раствор можно приготовить из винной кислоты (СООН.СН(ОН), 
„СН(ОН).СООН) и среднего тартрата натрия Ма›С.Н.Оз.2Н.О. 
30г винной кислоты и 45 г тартрата натрия растворяют в воде и раз- 
бавляют до | 4. , 


Гематоксилин 
Са Н140в ‘ЗН2О Мол. вес 356,33 


Гематоксилин — бесцветные или слабо-желтоватые кристаллы. 
Краснеет на свету. При 100—120°С плавится в кристаллизацион- 
ной воде. Мало растворим в холодной воде, лучше растворяется 
при нагревании. Растворы при стоянии темнеют. Мало растворим 
в эфире. Растворим в этаноле при нагревании. Растворим в раство- 
рах щелочей, аммиака и тетрабората. В щелочных растворах окис- 
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ляется кислородом воздуха в окрашенный гематенн, обладающий 
индикаторными свойствами. Область перехода окраски при 
РН 5,0—6,0 от желтой к фнолетовой. 

0,1% -ный раствор применяют при фотометрическом 
определении олова. 

’ К 0,1 г гематоксилина в мерной колбе емк. 100 мл прибавляют 
15 мл этанола и подогревают, опустив колбу в стакан с горячей 
водой. После полного растворения раствор доводят водой до метки 
и перемешивают. Хранят раствор в темном месте не более трех 
суток. 


Гидрохинон 
(1,4-диоксибензол) 


С«На(ОН)» Мол. вес 110,11 


Гидрохинон — бесцветные или светло-серые кристаллы. 
Пл. 1,358. , 

В 100 мл воды растворяется 6 г гидрохинона при 15° С. Водные 
растворы на воздухе буреют вследствие окисления, в щелочной 
среде окисление усиливается. Растворим в этаноле и эфире. Плохо 
растворим в бензоле. 

Гидрохинон вызывает заболевание глаз. 


10%-ный раствор. Применяют при фотометрическом 
определении титана. р , 

10 г гидрохинона растворяют в 80 мл концентрированной серной 
кислоты и доводят объем ею же до 100 мл. Если неббходимо, то раст- 
вор фильтруют через стеклянный фильтр. 

Растворение ведут на холоду в стеклянном стакане при размеши- 
вании стеклянной палочкой. Раствор сохраняют не более двух дней. 

1%-ный раствор. 1! г гидрохинона растворяют в 100 мл 
буферной смеси, состоящей из 65 мл 0,1 М раствора уксусной кис- 
лоты и 35 мл 0,1М раствора ацетата натрия. РН буферной смеси 
—4,5. . 

Готовят раствор непосредственно перед использованием и хра- 
нят на льду. Если появилась бурая окраска, то раствор уже непри- 
годен. 


п-Диметиламинофенилфлуорон 
[диметилфлуорон; 2, 6,7-триокси-9- (4*-диметиламинофенил)-3-флуорон] 
С Н17О5М Мол. вес 363,37 


Диметилфлуорон — кирпично-красные кристаллы с зеленоватым 
оттенком. Нерастворим в воде, растворим в подкисленном этаноле. 
Кислый этанольный раствор темно-красного цвета. Окраска сильно 
кислых растворов — желтая, щелочных — малиновая. 
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0,05%-ный этанольный раствор. Применяют для 
фотометрического определения тантала. 50 мг реагента растирают 
в небольшом стаканчике с 0,5 мл 6 М соляной кислоты. Приливают 
50 мл 96%-ного этанола и нагревают до 60? С. Раствор фильтруют 
через сухой фильтр в мерную колбу емк. 100 мл и промывают фильтр 
этанолом до наполнения колбы до метки. В темноте раствор сохра- 
няется 6 мес. 

Диметилфлуорон можно получить из пирогаллола А (см. стр. 100) 
и п-диметиламинобензальдегида. 20,16 г пирогаллола А. (триаце- 
тилоксигидрохинона) растворяют при нагревании в смеси 120 мл 
96%-ного этилового спирта и 120 мл воды. Горячий раствор филь- 
труют и добавляют к фильтрату 16 мл концентрированной серной 
кислоты. 

Добавляют к раствору, нагретому до кипения, 4,92 г п-диме- 
тиламинобензальдегида (бледно-желтые листочки) и оставляют 
стоять в закрытой колбе при комнатной температуре на 3—4 недели. 

Выпавшие красные кристаллы с зеленоватым оттенком отфиль- 
тровывают с отсасыванием на воронке Бюхнера и быстро промывают 
3 мл водно-этанольной смеси (1: 1). 

Фильтрат оставляют стоять для выделения новой порции диме- 
тилфлуорона. 

Вещество переводят из воронки в стакан и добавляют к нему 
80 мл горячей (80°С) воды, перемешивают, фильтруют с отсасыва- 
нием, промывают на фильтре горячей водой (80° С) до получения 
совершенно бесцветной промывной жидкости. Препарат высуши- 
вают на воздухе. 


Диметилглиоксим 


(длиацетилдиоксим, реактив Чугаева) 
СНз.С(МОН).С(МОН).СНз Мол. вес 116,12 


Диметилглиоксим — белый или желтоватый кристаллический 
порошок. , 

Растворимость диметилглиоксима в 100 мл воды: 0,05 гпри 25° С; 
0,93 г при 100? С, легко растворим в этаноле, эфире и в растворах 
щелочей, , 

Растворы диметилглиоксима применяют для осаждения никеля. 


1%-ный этанольный раствор. 10 г диметилглиок- 
сима растирают в ступке с 20 мл этилового спирта, затем добавляют 
спирт до 1 4. 


1%-ный аммиачный раствор. 10 г диметилглиок- 
сима растирают в ступке с небольшим количеством разбавленного 
аммиака 13:7 (—17% МН.), а затем добавляют такой же аммиак 
до | л. 
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1% -ный раствор в5%-ной щелочи. 10 г диметил- 
глиоксима растирают в ступке с небольшим количеством 5%-ного 
раствора щелочи и доводят объем до | л таким же раствором щелочи. 

0,5%-ный водный раствор. Бег диметилглиоксима 
смачивают неболыпим количеством этилового или метилового 
спирта, растирают в ступке и растворяют в | л воды при нагре- 
вании. 

Аммиачный раствор диметилглиоксима сохраняется 10 дней, 
этанольный — неограниченно долго. 


о.-Дипиридил 
(2,2'’-дипиридил) 
СЕН № Мол. вес 156,19 


а,о’-Дипиридил — белый или желтовато-розовый кристалличе- 
ский порошок. Т. пл. 69,5° С. 

Растворимость а, &’-дипиридила в 100 мл воды — 0,5 г; хорошо 
растворим в этаноле, диэтиловом эфире, бензоле и хлороформе. 

0,5%-ный раствор. Применяют при фотометрическом 
определении железа. 

0,5 г реагента растворяют при нагревании в нескольких милли- 
литрах воды, подкисленной пятью каплями 2№ раствора Н»5Оа. 
Раствор разбавляют до 100 мл водой и хранят в склянке, покрытой 
внутри парафином, или в сосуде из полиэтилена. Если раствор хра- 
нят в непарафинированной склянке, то с течением времени он 
окрашивается в красный цвет вследствие появления в растворе 
следов железа(Т), вымываемого из стекла. 


Дитизон 
(дифеиилтиокарбазон ) 
СеНёМ : №.С(:$).МН.МН .СёНь Мол. вес 256,33 


Дитизон — мелкокристаллический порошок сине-черного цвета. 
Нерастворим в воде; мало растворим в этаноле и диэтиловом эфире, 
растворим в серной кислоте, щшелочах и карбонатах щелочных 
металлов с быстро изменяющимся темно-красным окрашиванием. 
Растворим в хлороформе, а также в четыреххлористом углероде; 
растворы дитизона в этих растворителях имеют зеленый цвет. 

0,02%-ный раствор в хлороформе. Применяют 
при фотометрическом определении цинка. 

0,02 г дитизона растворяют в 20 мл хлороформа. Раствор дити- 
зона необходимо очищать. Для этого раствор дитизона переводят 
в делительную воронку на 600 мл и приливают 200 мл 2%-ного 
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(по объему) раствора аммиака, энергично взбалтывают; при этом 
дитизон переходит в водный слой, а хлороформ сливают и отбрасы- 
вают. Приливают еще 5 мл хлороформа, снова перемешивают и сли- 
вают хлороформ. Такую промывку хлороформом продолжают до 
тех пор, пока не прекратится окрашивание хлороформа в красный 
цвет. К водному раствору приливают 50 мл чистого хлороформа, 
4 мл соляной кислоты (1 : 1) и избыток ее по каплям до слабокислой 
реакции и хорошо перемешивают. Дитизон переходит в хлороформ. 
Хлороформенный раствор промывают два раза водой, сливают 
в мерную колбу на 100 мл и доливают хлороформ до метки. Раствор 
годен к употреблению в течение недели. 

При фотометрическом определении висмута 25 мг дитизона 
растворяют в 1 л перегнанного хлороформа. Раствор рекомендуетея 
хранить в темноте, в холодном месте, лучше на льду. 

0,04% -ный раствор в четыреххлористом 
углероде (запасной). 0,04 г дитизона растворяют в 50 мл 
четыреххлористого углерода в делительной воронке на 600 мл. 
Приливают 200 мл воды и 2 мл концентрированного аммиака, встря- 
хивают несколько секунд. Дитизон переходит в водно-аммиачный 
раствор; в четыреххлористом углероде остаются продукты окисле- 
ния дитизона. К водно-аммиачному раствору дитизона добавляют 
100 мл четыреххлористого углерода и перегнанную соляную кислоту 
(разбавленную 1 : 1) до слабокислой реакции и сильно встряхивают. 
При этом дитизон переходит обратно в слой четыреххлористого 
углерода и окрапгивает его в зеленый цвет, а водный слой остается 
бесцветным. Раствор дитизона следует отделить от кислоты, про- 
мыть 2—3 раза водой и профильтровать через вату. Раствор дитизона 
сохраняют в темной склянке в прохладном месте. 

0,002% -ный раствор. Применяют при фотометрическом 
определении цинка. 

5 мл 0,04%-ного раствора дитизона разбавляют в мерной 
колбе до 100 мл перегнанным четыреххлористым углеродом. Гото- 
вят в день использования и хранят в темной посуде. 

0,01% -ный раствор в четыреххлористом 
углероде. Применяют при хроматометрическом определении 
цинка. 

10 мг дитизона растворяют в 100 мл четыреххлористого углерода. 

0,005% -ный раствор. Применяют при фотометрическом 
определении кадмия. 5 мг дитизона растворяют в 100 мл четырея- 
хлористого углерода. 

0,001% -ный раствор дитизона готовят непосредственно 
перед употреблением разбавлением 0,005 %-ного раствора четырех- 
хлористым углеродом. . 

При взбалтывании | мл этого раствора с 10 мл дважды перегнан- 
ной воды и 2—3 мл 25%-ного раствора МаОН слой четыреххлори- 
стого углерода должен стать бесцветным. 
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Дифенилкарбазид 


{1, 5-дифеиилкарбогидразид) 
СзНь.МН.МН.С(:0). МН. МН. С Нь Мол. вес 242,28 


Дифенилкарбазид — почти бесцветные или розоватые кристаллы. 
Очень мало растворим даже в горячей воде. Нерастворим в диэтило- 
вом эфире и хлороформе. Растворим в этаноле, ацетоне и в ледяной 
уксусной кислоте. 

0,1% -ный раствор. 0,1 г дифенилкарбазида растворяют 
на холоду в 10 мл чистой ледяной уксусной кислоты и приливают 
90 мл этилового спирта. Раствор хранят в склянке из темного 
стекла. Обычно применяют свежеприготовленный раствор. 0,1 %-ный 
раствор иногда готовят растворением 0,1 г дифенилкарбазида в 10 мл 
этилового спирта и доведением объема водой до 100 мл или раство- 
рением 0,1 г реагента в 100 мл ацетона, смешанного с водой (1 : 1). 


0,25% -ный раствор. Готовят растворением 0,25 а реа- 
гента в 100 мл смеси ацетона с водой (1 : 1). 

0,15% -ный этанольный раствор. К 0,15 а дифе- 
нилкарбазида в мерной колбе емк. 100 мл, добавляют 15 мл этило- 
вого спирта, оставляют стоять 5 мин., затем слегка подогревают 
и разбавляют этанолом до метки. 

После растворения реагента в 15 мл этанола раствор можно 
довести до 100 мл водой. 

Растворы дифенилкарбазида беспветны или слегка розоваты. 
Дифенилкарбазид окисляется кислородом воздуха до дифенил- 
карбазона (см. ниже), и этанольный раствор его приобретает 
вишнево-красную окраску. 

Растворы дифенилкарбазида применяют при меркурометриче- 
ском определении хлоридов и фотометрическом определении хрома. 

Растворы для фотометрических определений пригодны не более 
1—2 дней. Растворы розовато-коричневого цвета не пригодны. 


Дифенилкарбазон 
СНь.МН.МН.С(:0).М : М.СеНь Мол. вес 240,27 


Дифенилкарбазон — оранжево-красный кристаллический поро- 
шок. Нерастворим в воде; растворим соранжевой окраской в эта- 
ноле, хлороформе и бензоле. 

1% -ный этанольный раствор. Применяют при 
фотометрическом определении ртути. Можно готовить из дифенил- 
карбазида. 

| г дифенилкарбазида растворяют в 10 мл 70%-ной уксусной 
кислоты, затем прибавляют | мл 30%-ной перекиси водорода и нагре- 
вают раствор до интенсивной вишнево-красной окраски. После 
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этого раствор охлаждают и осторожно при размешивании вливают 
в 100 мл холодной воды. При этом выпадает оранжевый осадок 
дифенилкарбазона; его отфильтровывают через стеклянный фильтр, 
промывают водой и растворяют в 100 мл этанола.. Хранят в склян- 
ках из темного стекла. Раствор имеет вишнево-красный цвет. 


Диэтилдитиокарбаминат натрия 
{СНь)#М.С(:$)$ Ма 'ЗНзО Мол. вес 225, 31 


Диэтилдитиокарбаминат натрия — белый кристаллический поро- 
шок. Легко растворим в воде. С ионами меди в аммначной среде 
дает осадок или коллоидный раствор бурого цвета. 

0,5%-ный водный раствор. Применяют для фото- 
метрического определения меди. 


Диэтилдитиофосфат никеля 
[(СН50):Р(: $) $ № Мол. вес 429,15 


Диэтилдитиофосфат никеля —кристаллы фиолетового цвета. 
Т. пл. 104—105°С. Хорошо растворим в большинстве органических 
растворителей (бензоле, хлороформе, диэтиловом эфире), умеренно— 
в воде, относительно мало — в ледяной уксусной кислоте на холоду, 
но хорошо — при нагревании. Образует с ионами многих элементов 
группы сероводорода малорастворимые соединения постоянного 
состава. 


Насыщенный водный раствор. К диэтилдитио- 
фосфату никеля прибавляют дистиллированную воду и оставляют 
стоять на 12 час., время от времени встряхивая. Растворение идет 
обычно медленно. Концентрация насыщенного раствора — около 
0,06 мол/л. Раствор имеет зеленый цвет. Применяют его для обна- 
ружения молибдена, фотометрического определения следов меди, 
висмута, палладия, для отделения кадмия от цинка, для определе- 
ния свинца в присутствии бария, кальция, цинка и т. д. 


Желатин 


Желатин — бесцветные или слегка желтоватые, просвечиваю- 
щиеся листочки без запаха и вкуса. Разбухает в холодной воде, 
поглощая ее в 5—10 раз больше своего веса. 

Растворим в горячей воде (по охлаждении образуется студень), 
в уксусной кислоте, на холоду — в щелочах. При нагревании 
щелочные растворы быстро разлагаются. Нерастворим в несмеши- 
вающихся с водой органических растворителях. Водные растворы 
имеют слабокислую реакцию. 
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1%-ный раствор. а) [г желатина растворяют в 100 мл 
нагретой до 70°С воды при перемешивании. Применяют только 
свежеприготовленные растворы. 

6) При определении двуокиси кремния (для коагуляции кремне- 
вой кислоты) раствор желатина готовят следующим образом: 
1 г желатина всыпают в стакан емк. 150 мл, содержащий 30—40 мл 
воды так, чтобы листочки желатина не попадали на стенки стакана. 
Дают раствору постоять при комнатной температуре 1—2 часа, 
время от времени перемешивая его стеклянной палочкой. Доба- 
вляют 0,05 г салициловой кислоты для консервации и, опустив ста- 
кан в горячую воду, нагревают, помешивая палочкой, до полного 
растворения желатина, после этого разбавляют раствор холодной 
водой до 100 мл. | 

Если раствор при взбалтывании не образует устойчивой пены, 
то он не пригоден. 


Инвертный сахар 


Раствор применяют вместо маннита при титриметрическом опре- 
делении бора. Для получения инвертного сахара используют сахар 
рафинад или сахарозу. 

Сахароза Са»Н»Оз. (мол. вес 342,30) — бесцветные кристаллы 
или белый кристаллический порошок сладкого вкуса. Раствори- 
мость сахарозы в 100 мл воды: 199г при 12,5°, 245 г при 45° и 500 г 
при 100°С. Мало растворима в этаноле, нерастворима в эфире 
и хлороформе; не восстанавливает реактив Фелинга. 

600 г сахара рафинада или сахарозы растворяют в 200 мл свеже- 
прокипяченной воды (для удаления СОз) при осторожном нагрева- 
нии и перемешивании до полного просветления раствора. Горячий 
раствор фильтруют через стеклянный фильтр или стеклянную 
вату, нагревают почти до кипения и прибавляют 5 мл ЗМ серной 
кислоты, 1—2 мин. сильно взбалтывают и приливают 300 мл воды, 
в которую добавлено 5 мл 3 М едкого натра, свободного от\жарбона- 
тов. Раствор хорошо перемешивают и по охлаждении проверяют 
реакцию по феноловому красному. Реакция раствора должна быть 
нейтральной. 

Раствор содержит —55% инвертного сахара. 


Купферон 
(аммонийиая соль нитрозофеиилгидроксиламина } 


СеН5М(№0)(ОМНа) Мол. вес 155,16 


Купферон — белые или слегка буроватые блестящие чешуйки 
со сладковатым вкусом. При длительном хранении препарат при- 
обретает более темную окраску, так как медленно разлагается. 
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Хорошо растворим в воде, бензоле, этаноле и эфире. При нагре- 
вании разлагается с частичным образованием нитробензола. Потем- 
невший препарат практически еще пригоден для аналитических 
работ. Имеющиеся в продаже препараты содержат 95% купферона. 

Реактив хранят в банках темного стекла с притертой пробкой. 
Внутрь банки помещают немного карбоната аммония, завернутого 
В фильтровальную бумагу. Хранят в прохладном месте. 

3—6%-ный раствор. Применяют при весовом определе- 
нии ряда элементов. 

30—60 г купферона растворяют в [| л воды без подогревания 
и тут же фильтруют. Раствор пригоден для употребления в течение 
не более 2 дней. 


Купфероновая промывная жидкость — 
0,15%-ный раствор купферона в разбавленной 1: 9 соляной кис- 
лоте, 

Для повышения устойчивости растворов купферона прибавляют 
0,05 г фенацетина (п-С?НзО.С«На.МНСОСН?з) на 100 мл раствора. 
Раствор, содержащий фенацетин, практически не изменяется в тече- 
ние 20 дней и мало изменяется за 30 дней, даже на солнечном свету. 

Очистка купферона. В колбе емк. 250—300 мл нагревают 120 мл 
воды до 60°С. В нагретую воду вносят при размешивании 30 г 
растертого в порошок купферона и дают ему полностью раство- 
риться. Затем вносят 2 г (молотого) активированного угля марки 
КАД, размешивают в течение 10—15 мин. и фильтруют через 
воронку Бюхнера с обогревом. Фильтрат охлаждают до 15—20? С, 
а затем до 0°С и оставляют стоять на ночь. 

Выделившиеся кристаллы купферона отфильтровывают с отса- 
сыванием на воронке со стеклянным пористым дном № 4, промывают 
10 мл этанола, затем 10 мл эфира и сушат на воздухе сутки. Выход — 
около 75% от взятого количества ‘купферона. 


„ 


Лимоннокислый аммоний трехзамещенный 


(цитрат аммоиия) 
(МН )зСв НО? Мол. вес 243,22 


Цитрат аммония — белое кристаллическое вещество. 

30%-ный раствор. Применяют при потенциометрическом 
определении кобальта. а) 300 г трехзамещенного цитрата аммония 
растворяют в 700 мл воды и раствор фильтруют. 

6) 300 г кристаллической лимонной кислоты (НзС.Н.О..Н›О 
мол. вес 210,15) постепенно при помешивании всыпают в 330 ру 
концентрированного аммиака, разбавляют водой до | ли фильт- 
руют. Реакция раствора по лакмусу или фенолфталеину должна 
быть нейтральной. При проведении реакции нейтрализации проис- 
ходит разогревание и часть аммиака может улетучиться. Поэтому, 
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после того как будет прибавлена вся кислота, контролируют реак- 
цию раствора и, если нужно, то добавляют аммиак. еси 

в) 300 г однозамещенного цитрата аммония растворяют в еси 
216 мл концентрированного аммнака и 120 мл воды, по охлаждени 
разбавляют водой до | ли раствор фильтруют. Реакцию раствора 
устанавливают по лакмусу или фенолфталеину, как описано выше. 

г) 324 г двухзамещенного цитрата аммония растворяют в смеси 
104 мл концентрированного аммиака и 240 мл воды, раз авляют 
водой до 1 л и раствор фильтруют. Реакция раствора должна ыТЬ 
нейтральной. 

50%-ный раствор. Применяют при полярографическом 
определении кадмия. 500 г трехзамещенного цитрата аммония ра 
воряют в 500 мл воды. 

10%-ный раствор. Применяют при фотометрическом опре 
делении свинца. Раствор очищают от свинца и других элементо 
встряхиванием с раствором дитизона в четыреххлористом углероде. 
К 300 мл раствора цитрата аммония добавляют по каплям к цен 
рированный аммнак до щелочной реакции по феноловому красному. 
Раствор переводят в делительную воронку и встряхивают п . 
вательно с отдельными порциями (по 10 м4) 0,01%-ного раствор 
дитизона в четыреххлористом углероде до тех пор, пока последняя 
порция дитизона не будет иметь чисто зеленый цвет. 

Избыток дитизона экстрагируют последовательно несколькими 
порциями хлороформа. 


Лимоннокислый натрий трехзамещенный 


(цитрат натрия) 
МазСеНьО; .5, 5Н2О Мол. вес 357,17 


Цитрат натрия — белое кристаллическое вещество. 

10%-ный водный раствор. Применяют при фото- 
метрическом определении кадмия. Для очистки раствора от тяже- 
лых металлов к 100 мл его добавляют несколько капель концентри 
рованного аммиака и взбалтывают несколько раз с небольшими 
порциями 0,01—0,02%-ного раствора дитизона в четыреххлори- 
стом углероде до тех пор, пока последняя порция будет окрашена 
только в очень бледный розовый цвет. 


Магнезон ИРЕА 


Сав Но Обь № $С1Ма Н2О Мол. вес 418,89 


Магнезон — мелкокристаллический коричнево-красный поро- 
шок. Мало растворим в воде, этиловом и изоамиловом спиртах, 
а также в ацетоне. Не растворим в хлороформе, бензоле, толуоле 
и эфире. 


94 


0,01% -ный раствор в ацетоне. Применяют для 
фотометрического определения магния. Раствор окрашен в оран- 
жевый цвет. Ацетоновый раствор реактива устойчив не менее двух 
месяцев. Водный 0,01 % -ный раствор окрашен в ярко-красный цвет. 
В щелочной среде раствор магнезона ИРЕА окрашен в синий 
цвет. 

Магний определяют при рН 9,8—11,2, окраска раствора изме- 


няется от сине-фиолетовой до ярко-красной, в зависимости от коли- 
чества Мс? в растворе. 


Маннит 
СН>ОН(СНОН)«СН2ОН Мол. вес 182,17 


Маннит — белые кристаллы сладкого вкуса. Пл. 1,489. 

Растворимость маннита в воде— 1Зг при 14° С; хорошо раство- 
рим в горячей воде. Не растворим в эфире. 

Раствор маннита применяют при титриметрическом определении 


у бора и германия. Его можно заменить раствором инвертного сахара 


(см. стр. 92). Кроме того, растворы маннита применяют в поляро- 
графии для создания фона. 

10%-ный раствор. 1002г маннита растворяют в 700— 
800 мл воды, если нужно — фильтруют. Добавляют | мл раствора 
фенолового красного. Если реакция раствора киелая (желтый цвет), 
то прибавляют 0,1 М раствор щелочи до перехода окраски в крас- 
ную. Если раствор щелочной, то прибавляют 0,1 № раствор соляной 
кислоты до перехода окраски в желтую и затем добавляют щелочь 
до получения красного окрашивания. Переход цвета от желтого 
к красному должен происходить от прибавления не более двух — 


трех капель 0,1 № раствора щелочи. Затем раствор разбавляют водой 
до | л. : 


Муравьинокислый аммоний\/ 
{Формиат аммония) 


НСООМНа Мол. вес 63,06 


1) Раствор формиата аммония, применяемый при осаждения 
цинка в виде сульфида в присутствии железа, готовят из муравьиной 
кислоты и аммиака: 

а) к 100—150 мл муравьиной кислоты (пл. 1,15) прибавляют 
аммиак до появления слабого запаха, а затем вновь слегка под- 
кисляют муравьиной кислотой; 

6) 200 мл муравьиной кислоты смешивают с 300 мл концентри- 
рованного аммиака и разбавляют водой до | л. 
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2) При объемном определении цинка ртутно-родановым методом 
применяют смесь муравьиной кислоты и аммиака. Для ее приго- 
товления смешивают 200 мл муравьиной кислоты с 30 мл концентри- 
рованного аммиака и разбавляют водою до | 4. 


8-Нафтохинолин 


(5,6-бензохинолин, нафтнн). 
СзНэМ Мол. вес 179,22 


о 
Фо 
/ 
М 

В-Нафтохинолин — белые мелкие листочки, мало растворимые 
в воде, хорошо растворимые в этаноле, эфире, бензоле и в разбавлен- 
ных минеральных кислотах. 

2,5%-ный раствор готовят растворением в 0,5 М серной 
кислоте. Применяют при осаждении кадмия. 

_ 13,6 мл конпцентрированной серной кислоты вливают в 500— 
600 мл воды, перемешивают и доводят водой до | л. В 100 мл этой 
кислоты растворяют 2,5 г В-нафтохинолина. 

2% -ный раствор. 2г реактива всыпают в 100 мл воды и 
прибавляют по каплям концентрированную серную кислоту при 
энергичном перемешивании до полного растворения В-нафтохино- 
лина. Раствор фильтруют и хранят в закрытой склянке. 


а«-Нитрозо-В-нафтол 
(реактив Ильинского) Е: 
СоН«(ОН)(МО) Мол. вес 173, [7 


а-Нитрозо-В-нафтол — оранжево-бурые кристаллы или порошок. 

Растворимость в 100 мл воды: 0,1 г при 20° С. Легко растворим 
в этаноле при, нагревании, с образованием раствора буровато- 
желтой окраски, а также в эфире, бензоле, ледяной уксусной кислоте 
и в растворах щелочей. 

2%-ный раствор. Применяют для количественного осаж- 
дения кобальта. | 

2 г реактива смачивают 1—2 мл ледяной уксусной кислоты и 
растирают в ступке. Затем смесь помещают в коническую колбу 
емк. 250 мл и растворяют 50 мл ледяной уксусной кислоты при 
перемешивании. После растворения прибавляют 50 мл горячей 
воды, хорошо взбалтывают в течение 5 мин. и раствор фильтруют. 

а) Для определения кобальта фотометрическим методом 0,1 г 
&-нитрозо-В-нафтола растворяют при нагревании в 100 мл воды, 
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к которой добавлено 10 мл 5%-ного раствора щелочи. Раствор 
фильтруют и разбавляют водой до | л. 

6) 0,25 га-нитрозо-В-нафтола растворяют в 50 мл воды, к кото- 
рой прибавлено 2,5 мл 10%-ного раствора едкого натра, затем 
кипятят несколько минут, охлаждают, фильтруют, собирают 
фильтрат в мерную колбу емк. 500 мл и доводят водой до метки. 


Нитрозо-В-соль 


(1-нитрозо-2-нафтол-3, 6-дисульфокислота, динатриевая соль) 


СоНзОз №$2Маз Мол. вес 377,26 


МО 
| ОН 
и № бозма 


Нитрозо-К-соль — золотисто-желтые кристаллы. Плохо раст- 
ворима в холодной воде (2,5 гв 100 мл), лучше — в горячей (10 г 
в 100 мл). Легко растворима в метиловом и этиловом спиртах. 
Нейтральные и подкисленные растворы имеют светло-желтую 
окраску, щелочные — оранжевую. 

0,1%-ный раствор. Применяют для фотометрического 
определения кобальта. Готовят растворением 0,1 г нитрозо-Р-соли 
в 100 мл воды. 

Раствор сохраняется в склянке из темного стекла с притерной 
пробкой в течение года. 


МаОз5 


Нитрон 


| | 
С«Н5МСН : (МСёН5 2: С: М(СооН1в №) Мол. вес 312,38 


Нитрон — желтоватые листочки или порошок. Нерастворим 
в воде. Мало растворим в эфире. Растворяется в горячем этаноле 
и апетоне. Хорошо растворим в бензоле, хлороформе, этилацетате 
и разбавленных кислотах (кроме НМО, и НС!О.). Этанольные раст- 
воры на свету краснеют вследствие разложения. Нитрон является 
сильным основанием, образует устойчивые соли даже с угольной 
кислотой. 

5%-ный раствор ацетата нитрона. Применяют 
для весового определения перренат-, нитрат- и перхлорат- ионов. 

5 г нитрона смешивают с 3 мл ледяной уксусной кислоты и все 
растворяют в 100 мл воды. Раствор фильтруют через стеклянную 
фильтрующую воронку. Хранят в темной склянке. 
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8-Оксихинолин 


(оксин) 
СН?ОМ Мол. вес 145,16 


6% 


он 

8-Оксихинолин — слегка желтоватые, почти белые кристаллы 
или кристаллический порошок с характерным запахом. 

Почти нерастворим в воде и эфире; хорошо растворим в этаноле, 
ацетоне, хлороформе, бензоле и в разбавленных растворах мине- 
ральных кислот и щелочей. Щелочные растворы 8-оксихинолина 
имеют желтую окраску. Летуч с водяным паром. 

8-Оксихинолин перекристаллизовывают из петролейного эфира. 


5%-ный раствор. а) 50 г 8-оксихинолина растворяют 
в 1 л2М уксусной кислоты. Навеску реагента растирают в ступке 
с небольшим количеством 2М раствора уксусной кислоты, затем 
прибавляют остальное количество кислоты. Если необходимо — 
слабо нагревают и фильтруют. Раствор хранят в склянке темного 
стекла; устойчив в течение 15—90 дней. 

6) 50 г 8-оксихинолина растворяют в 100 мл 70% -ной уксусной 
кислоты и разбавляют водой до [ л. 

В склянке темного стекла раствор можно хранить 15—20 дней. 


Пирогаллол 


(пирогалловая кислота; 1,2, 3-триоксибензол) 


С Нз(ОН )з Мол. вес 126,11 


Пирогаллол — белые кристаллы без запаха; на воздухе и на 
свету темнеют. При медленном нагревании сублимируется без раз- 
ложения. Хорошо растворим в воде, хуже — в этаноле и эфире; 
мало растворим в бензоле и хлороформе. Ядовит. Обладает восста- 
новительными свойствами. Очищают его возгонкой. Т. кип. 309° С 
при 168? С начинает разлагаться. 

Щелочной раствор пирогаллола. Применяют для 
поглощения кислорода при анализе газов. 

40 г пирогаллола растворяют в 200 мл воды. Отдельно раство- 
ряют 120 г КОН в 80 мл воды. Растворы смешивают непосредственно 
перед наполнением поглотительных трубок газоанализатора: берут 
5 мл раствора пирогаллола и 30 мл раствора КОН. В щелочном 
растворе пирогаллол быстро окисляется кислородом воздуха 
и поглотительная способность его резко снижается. | мл свеже- 
приготовленного раствора может поглотить 8 мл кислорода. 
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Раствор] для фотометриче: кого определения 
ниобия и тантала. 50г свежевозогнанного пирогаллола рас- 
творяют в воде, содержащей 25 мл концентрированной соляной 
кислоты и 10 мл2 М раствора $пС].2Н»О, затем доводят раствор 
водой до 250 мл. Для приготовления 2М раствора Зи» -2Нь» , рас- 
творяют 113 г препарата в 50 ил концентрированной соляной ки 

ляют водой до мл. , 
ото олова, как более энергичный восстано- 
витель, окисляется при стоянии раствора раньше, чем пирогаллол, 
и тем самым значительно снижает окисление пирогаллола. 


609 воздуха 
—> 


Рис, 6. Установка для очистки пирогаллола 


Для фотометрического определения тантала готовят раствор 
также следующим образом: 20 2 пирогаллола растворяют в 100 мл 
воды, к которой добавлено 10 мл разбавленной | : 3 серной кислоты. 
Раствор применяют свежеприготовленным. 

Для очистки возгонкой! 100—150 г пирогаллола помещают 
в термостойкую коническую колбу с отростком (3) (рис. 6) и нагре- 
вают до расплавления. Через склянку Дрекселя с концентрирован- 
ной серной кислотой (1) и склянку Тищенко с хлоридом кальция (2) 
пропускают сжатый воздух со скоростью 0,5 л/сек. 

Пирогаллол в парообразном состоянии увлекается воздухом 
в конденсационный сосуд (4) из органического стекла, где и задер- 
живается фильтротканью ФПП-15 (5). Конденсат извлекают через 
нижнее отверстие после прекращения тока воздуха. Признаком 
окончания возгонки является появление розового конденсата. 
Перегоняется до 95% очищенного пирогаллола. 


1 Заводск. лабор., №, 1425 (1961). 
7*= `, 
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Пирогаллол А 
(оксигидрохинонтриацетат, триуксусиый эфир 1,2, 4-трноксибензола) 
С«Нз(ОСОСНз)з Мол. вес 252,22 


Пирогаллол А — белый, желтоватый или сероватый мелко- 
кристаллический порошок. Нерастворим в воде; растворим в горя- 
чих спиртах. В кислых и щелочных растворах разлагается с обра- 
зованием оксигидрохинона, растворимого в` воде. 

Пирогаллол А заменяет обычный пирогаллол в газовом анализе 
при определении кислорода, в других случаях он заменять пиро- 
галлола не может. 

Реактив хранят в стеклянных банках с хорошо притертыми проб- 
ками в сухом помещении, защищая от действия прямого солнечного 
света. 


5,8% -ный поглотительный раствор. Готовят 
175 мл на одну заправку газоанализатора Орса. Растворяют 24 г 
пирогаллола А в 160 мл 21% -ного раствора едкого кали (пл. 1,195). 
В коническую колбу емк. 250 мл помещают навеску пирогаллола А 
и раствор едкого кали, плотно закрывают колбу корковой пробкой 
и взбалтывают до полного растворения реактива. Растворение 
пирогаллола А сопровождается разогреванием до 60° С и заканчи- 
вается за 10—12 мин. Полученный темно-коричневый раствор охла- 
ждают до комнатной температуры. Получается 175 мл раствора, 
в котором содержится 5,8% действующего начала в пересчете на 
обычный пирогаллол. Его переливают в поглотительный сосуд 
газоанализатора или в склянку темно-оранжевого стекла с плотной 
пробкой для сохранения. 

10% -ный поглотительный раствор. 44 г пиро- 
галлола А растворяют, как описано, в 132 мл 37% -ного раствора 
едкого кали (пл. 1, 365). Температура саморазогревания достигает 
90? С. Время растворения 8—19 мин. Получается. —170 мл щелоч- 
ного раствора, содержащего 10% действующего начала в пересчете 
на обычный пирогаллол. 

Концентрацию раствора едкого кали для приготовления щелоч- 
ного раствора пирогаллола контролируют титрованием 0,1 М раство- 
ром кислоты после разбавления до концентрации 0,1 М КОН (без 
учета карбоната калия). 


Рубеаневодородная кислота 


. (дитисексамид) 
МН.С(:$).С(:$)МН.»` Мол. вес 120,20 
Рубеановодородная кислота — оранжево-красные кристаллы 
или оранжевый кристаллический порошок. Разлагаетея при тем- 


пературе —200° С. При овзорожном нагревании сублимирует без 
плавления. 
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Не растворима в воде; растворяется в концентрированной сер- 
ной кислоте, образуя красные растворы. После прибавления воды 
выделяется из раствора без изменений. Растворима также в раст- 
ворах КОН и КСМ, в ацетоне и горячем этаноле; мало растворима 
в холодном этаноле и не растворима в эфире. 


0,5% -ный этанольный раствор. Применяют при 


фотометрическом определении меди. Растворяют при нагревании 
на водяной бане. 


Салицилальдоксим 
С+«Н4(ОоН).(СН:МОН) Мол. вес 137,13 
Салицилальдоксим — белый кристаллический порошок. 


Т. пл. 63° С. При нагревании выше температуры плавления разла- 
гается. Очень мало растворим в холодной воде, лучше — при нагре- 
вании. Хорошо растворим в этаноле, эфире, бензоле и разбавленной 
соляной кислоте. Не растворим в бензине. В водно-этанольном 
растворе при нагревании выше 80° С разлагается. 

1%-ный раствор. Применяют при фотометрическом опре- 
делении меди. 

[г салицилальдоксима растворяют в 5 мл этилового спирта 
и вливают в 95 мл нагретой до 80° С воды, не перемешивая. После 
просветления раствор перемешивают и отфильтровывают масляни- 
стые капельки. 

Раствор устойчив несколько месяцев при хранении в склянке 
темного стекла, 


Стильбазо 
Сов НО № $2 Мол. вес 646, 65 


Стильбазо — темно-коричневый, почти черный порошок. Раст- 
ворим в воде. Нерастворим в бензоле, хлороформе и эфире. Мало 
растворим в метиловом и этиловом спиртах. В ацетоне почти не 
растворим. 

Водные растворы окрашены в оранжево-бурый цвет, разбавлен- 
ные — в оранжево-желтый. При подкислении водного раствора 
возникает зеленая или синяя окраска, затем выделяется суспензия 
и синий осадок. При подщелачивании окраска раствора стильбазо 
изменяется через малиновую и фиолетовую и, наконец, переходит 
в синюю. 

0,02%-ный водный раствор. Применяют при фото- 
метрическом определении алюминия. Раствор устойчив в течение 
двух месяцев. 
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Сульфосалициловая кислота 
С«Нз(ОН)(СООН)($0зН) ‹2Н20 Мол. вес 254,21 


Сульфосалициловая кислота — белые или розовые кристаллы 
или кристаллическая масса. Гигроскопична. Хорошо растворима 
в воде, этаноле и эфире. В присутствии следов трехвалентного 
железа появляется розовое окрашивание. 

20%-ный раствор. Применяют при фотометрическом 
определении железа. 

250 г сульфосалициловой кислоты (ч. д. а.) растворяют в | л 
воды и фильтруют. 

Если нет сульфосалициловой кислоты, то пользуются раствором 
сульфосалицилата натрия в серной кислоте. 135 г сульфосалицилата 
натрия С+Нз(ОН)(СООМа)$О.Ма.2Н.О смешивают с [ л воды и доба- 
вляют 25 мл концентрированной серной кислоты, нагревают и пере- 
мешивают до растворения. 


Таннин 
^ Ся Н2Ов Мол. вес 1700 


Таннин — желтовато-белый или светло-коричневый порошок. 
Растворимость таннина в 100 мл воды — 300 г. Растворим в эта- 


ноле и ацетоне; нерастворим в эфире, хлороформе, бензоле, четырех- 


хлористом углероде и сероуглероде. 

Осаждает альбумин, желатин, крахмал и многие алкалоиды. 

1%-ный раствор. [г таннина растворяют в 100 мл 
5% -ной уксусной кислоты, в 100 мл 1 М раствора Н»ЗОд, или в 100 мл 
воды. Например, №Ь и Та отделяют от 71 1% -ным водным раствором, 
а от Т! — 1%-ным раствором в 1№ Н,5О4. 

10%-ный водный раствор. Для отделения Ве от А| 
готовят ацетатный раствор: 3 г таннина растворяют в 100 мл насы- 
щенного на холоду ацетата аммония. Для осаждения алюминия 
в присутствии винной кислоты применяют водные растворы тан- 
нина. 

Применяют только свежеприготовленные растворы. 


' Тиоацетамид 
СНзо$МН. Мол. вес 75,13 


Тиоацетамид — белое или слегка желтоватое кристаллическое 
вещество со своеобразным запахом. Хорошо растворим в воде, 
‚менее — в этаноле. Мало растворим в эфире. Т. пл. 112—114° С. 

Тиоацетамид в растворе гидролизуется, отщепляя сероводород: 


СН.С5МН, - 2Н.О > СН.СООМН, -1 Н.5. 
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Реактив применяют для осаждения сульфидов металлов вместо 
газообразного сероводорода. 
Применяют 2%-ный водный свежеприготовленный раствор. 


Тиомочевина 


(тиокарбамид) 
МН.С$МН> Мол. вес 76,12 


Тиомочевина — белое кристаллическое вещество. Пл. 1,405. 
Растворимость: Эгв 100 мл воды (на холоду). Растворима в этаноле 
при нагревании. Мало растворима в эфире. Растворы имеют ней- 
тральную реакцию. Т. пл. 180—182° С. Расплавленная тиомочевина 
частично изомеризуется в роданид аммония. Легко образует про- 
дукты присоединения с солями металлов. 

Устойчивость растворов тиомочевины зависит от. чистоты пре- 
парата. 


10% -ный раствор. Применяют’ при фотометрическом 
определении висмута. 

100 г тиомочевины растворяют в 950 мл горячей (60° С) воды, 
раствор фильтруют и доводят водой до |1 л. 

Раствор сохраняется 2—3 дня в прохладном месте в темной 
склянке. 


Триэтаноламин 
(СНз»СН»« ОН )з № Мол. вес 149,19 


Триэтаноламин — бесцветная, вязкая, гигроскопическая жид- 
кость. Т. кип. 227—279? С (при давлении 150 мм рт. ст.). Нелетуч 
с парами воды. Очищается перегонкой под вакуумом. Имеющийся 
в продаже реактив содержит не менее 98% триэтаноламина. Тем- 
неет на воздухе. Растворим в воде, этаноле, бензоле и лигроине. 
Обладает сильно основными свойствами; с кислотами образует соли. 
Водные растворы триэтаноламина поглощают СО, и $0, из воздуха. 


Солянокислая соль триэтаноламина (СН,.СН..ОН),М. НИ 
(мол. вес 185,65} — белое кристаллическое вещество. Т. пл. 177 С. 
Растворима в воде и этаноле. В аналитических работах заменяет 
триэтаноламин. Получают ее из триэтаноламина: к 50 г реактива 
прибавляют небольшими порциями при непрерывном размешивании 
100 мл смеси соляной кислоты с этанолом (6 : 4). Дают смеси остыть, 
выпавшие кристаллы хорошо отсасывают и растворяют в 70 мл 
смеси этанола и воды (1:1) при нагревании до кипения. Раствор 
охлаждают и перемешивают; выпавшие кристаллы тщательно отса- 
сывают, тщательно отжимают фильтровальной бумагой и сушат 
на воздухе или в сушильном шкафу при 100—105° С. Выход — 
около 84%. 


108 


При комплексонометрических титрованиях применяют 1/ раст- 
вор солянокислой соли триэтаноламина или смесь равных объемов 
1М растворов триэтаноламина и соляной кислоты. 


Уксуснокислый аммоний 


(ацетат аммонтя) 
СНзСООМНа Моль вс 77,08 


Ацетат аммония — бесцветные кристаллы, чрезвычайно гигро- 


скопичны. 
Ацетат аммония легко растворяется в воде и этаноле. При 


нагревании до 114°С плавится, при дальнейшем нагревании — 
разлагается (до 170°). 
30% -ный раствор. Применяют при определении бария. 
а) 300 г ацетата аммония растворяют в воде, раствор фильтруют, 
нейтрализуют аммиаком по метиловому оранжевому и добавляют 


воду до Гл. 
6) 220 мл ледяной или 272 мл 80%-ной, или 422 мл 50% -ной 


уксусной кислоты разбавляют водой до 600 мл, нейтрализуют осто- 
рожно аммиаком по метиловому оранжевому, охлаждают и доба- 
вляют воду до | д. 

15% -ный раствор. Применяют при определении свинца 
хроматным методом для растворения осадка сульфата свинца. 

150 г ацетата аммония растворяют в воде, раствор фильтруют 
и доводят объем до 1 л. К 1 л этого раствора добавляют 30 мл 
80%-ной уксусной кислоты (80 мл 30%-ной или 50 мл 50% -ной). 

Разбавленный раствор. Применяют для промыва- 
ния осадка хромата свинца. 

50 мл насыщенного раствора ацетата аммония разбавляют водой 

до [л. , | 

| Кристаллический ацетат аммония. Уксус- 
ную кислоту нейтрализуют аммиаком до появления запаха и затем 
раствор медленно выпаривают. 


Уксуснокислый натрий 
(ацетат натрия) 


`СНзСОО Маз 3Н20 Мол. вес 136,09 


Ацетат натрия — белое кристаллическое вещество. Пл. 1,45; 
т. пл. 68—78? С. В 100 мл воды растворяется при 0°С и при 50° С 
соответственно 76,2 г и 138,8 г ацетата натрия. В 1002г абсолютиро- 
ванного этанола растворяется 7,8 г ацетата натрия при 25° С. 
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15% -ный раствор ацетата натрия и 10% -ный 
раствор хлорида аммония. Применяют для растворе- 
ния осадка сульфата свинца при определении свинца хроматным 
методом (вместо ацетата аммония). 

150 г кристаллического ацетата натрия растворяют в 400—500 мл 
воды и раствор фильтруют. 100 г хлорида аммония растворяют 
в 200—300 мл воды и раствор фильтруют. Оба раствора смешивают, 
прибавляют 80 мл 30% -ной уксусной кислоты (или 50 мл 50% -ной, 
или 30 мл 80% -ной, или 24 мл 100%-ной уксусной кислоты) и раз- 


бавляют водой до | д. 


Уксуснокислый свинец 
(ацетат свинца) 


РЬ(СНзС00)2-ЗН20 Мол. вес 379,32 


Ацетат свинца — большие прозрачные кристаллы; быстро вывет- 
ривается на воздухе и покрывается карбонатом свинца. Пл. 2,49. 
При 75° С плавится в своей кристаллизационной воде, при дальней- 
щем нагревании переходит в белый порошок ст. пл. 280° С. В вакууме 
над Н.$О. при 40° С теряет кристаллизационную воду. 

Легко растворим в воде и глицерине; не растворим в эфире, 
мало растворим в этаноле. Ядовит. 

1%-ный или 2% -ный растворы: 12 или 24 г кри- 
сталлического ацетата свинца растворяют при нагревании в 200 мл 
воды, к которой добавлено 25 или 50 мл концентрированной уксус- 
ной кислоты`для предотвращения образования мути. После охла- 
ждения раствор доводят водой до 1 дл. 

Приготовление «свинцовых бумажек». Раствором ацетата свинца 
пропитывают кусочки фильтровальной бумаги 3Х8 см, выдерживая 
их в растворе 30—40 мин. Бумажки сушат на воздухе и собирают 
складками в гармошки. Хранят в банке с хорошей пробкой 

Свинцовые бумажки применяют для обнаружения сероводо- 
рода. 


Уксуснокислый цинк 
(ацетат цинка) 


УРп(СНС00)>.2Н50 Мол. вес 219,49 


Ацетат цинка — бесцветное кристаллическое вещество. Пл. 1,73 
При 100°С теряет кристаллизационную воду. 

При хранении на воздухе кристаллы частично выветриваются, 
образуя основную соль. 
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Раствор ацетата кадмия и ацетата цинка применяют для погло- 
щения сероводорода при определении серы по методу Шульте. 

.5 г ацетата кадмия и 20 г ацетата цинка растворяют при нагреё 
вании в смеси 150 мл 80—90% -ной уксусной кислоты и 250 мл воды. 
После охлаждения раствор разбавляют водой до | ли, если нужно, 
фильтруют. 

Сероводород можно поглощать аммиачным раствором ацетата 
цинка. 200 г ацетата цинка растворяют в {! л воды, добавляют 


1 л концентрированного аммиака, перемешивают и через сутки 
фильтруют. 


Уксуснокислый цинкуранил 
(цинкуранилацетат, ацетат цинка и уранила) 
2п(СНзС00)з-200(СНзС00)з :7Н20 Мол. вес 1085,80 


Цинкуранилацетат представляет собой желто-зеленую кристал- 
лическую массу. Растворы его рекомендуется хранить в темном 
месте. 

Для осаждения натрия раствор реактива готовят следующим 
образом. 10 г уранилацетата ООз(СНзСОО)з .2НзО растворяют при 
нагревании в 6 мл30% -ной уксусной кислоты и разбавляют водой 
до 50 мл. В фарфоровой ступке растирают 30 г ацетата цинка 
7(СН,СОО). .2Н.О, 50 мл воды, 3 мл 30%-ной уксусной кислоты, 
бе суспензии смешивают в теплом состоянии. При этом получается 
прозрачный раствор. К нему прибавляют одну каплю 0,1% -ного 
раствора хлорида натрия. Через сутки раствор фильтруют и хранят 
в склянке из стекла пирекс в затемненном месте. 


0-Фенантролин 
СН №-Н20 Мол. вес 198,23 
ху 
Ус 
и 
М 
о-Фенантролин — белый | кристаллический порошок. 


Т. кип. 300° С. Растворимость о-фенантролина в 100 мл воды — 0,3г. 
Растворим в этаноле и в разбавленных кислотах; нерастворим 
в эфире. Перегоняется без разложения. Мало летуч с водяным паром. 

0,25%-ный раствор. Применяют при фотометрическом 
определении железа. 0,25 г о-фенантролина растворяют при слабом 
нагревании в 100 мл воды. 


Раствор комплекса о-фенантролина с Ее** 
(ферроин) применяют при комплексонометрическом определе- 
нии цинка. 1,63 г о-фенантролина с 0,7 г сульфата двухвалентного 
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железа растирают в ступке с 25 мл воды, переводят в мерную колбу 
емк. 100 мл и разбавляют водой до метки. 

При длительном хранении реактив не портится. 

Ферроин является окислительно-восстановительным индикато- 
ром, применяется в цериметрии и других редоксметодах. 


Фениларсоновая кислота" 
С‹Н5АзО(ОН)? Мол. вес 202,04 


Фениларсоновая кислота — белый кристаллический порошок. 
Растворимость кислоты в 100 мл воды: 3,3 г при 28° С; 24 г при 84° С. 
Растворима в этаноле (15,5 г в 100 мл при 267 С), нерастворима 
в хлороформе. Весьма устойчива к окислителям. Ядовита 


2,5%-ный раствор. Применяют при весовом определении 
ниобия, тантала и циркония. 2,5 г препарата растворяют в 100 мл 
воды. 


Фенилфлуорон 
СлэН1205 Мол. вес 320,30 


Фенилфлуорон — оранжевый или коричневый мелкокристалли- 
ческий порошок. Мало растворим в этаноле и других органических 
растворителях, но при добавлении кислот растворимость значи- 
тельно увеличивается. Растворяется в щелочах с образованием 
солей. 


0,03%-ный раствор. Применяют при фотометрическом 
определении германия. 

0,03 г фенилфлуорона растворяют при нагревании на водяной 
бане в смеси 85 мл этанола и 5 мл разбавленной 1 : б серной кислоты. 
Раствор охлаждают, переводят в мерную колбу емк. 100 мл и до- 
водят этанолом до метки. Раствор реактива имеет желтую ок- 
раску, комплексное соединение фенилфлуорона с германием — 
розовую. 

Раствор устойчив не менее двух недель. Следует пользоваться 
реактивом одной серии изготовления как для анализа, так и для 
построения калибровочного графика, поскольку интенсивность 
окраски фенилфлуорона разных выпусков может быть различна. 


Формальдоксим 
СН? : МОН Мол. вес 45,04 


Формальдоксим — бесцветная жидкость, сильно преломляющая 
свет. Растворим в воде и в кислотах. При комнатной температуре 
постепенно превращается в полимер, не растворимый в воде. В вод- 
ных растворах неустойчив даже при обычной температуре. 
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Вследствие изменяемости при хранении формальдоксим готовят 
по мере надобности смешиванием формалина с солями гидроксила- 
мина в щелочной среде. Водные растворы формальдоксима хранят 
‘в плотно закрытых склянках непродолжительное время. 

4%-ный раствор. Применяют для фотометрического опре- 
деления марганца. 4 г солянокислого гидроксиламина растворяют 
в 100 мл воды с добавкой 4 мл 40% -ного формалина. Раствор готовят 
непосредственно перед использованием. 


Фталевая кислота 
СН«(СоОН) Мол. вес 166,13 


Фталевая кислота — бесцветные кристаллы. При быстром нагре- 
вании плавится при температуре —231° С и переходит во фталевый 
ангидрид и воду. 

Растворимость фталевой кислоты в 100 мл воды: 0,54 г при 14° С; 
18 г при 99° С. Не растворима в хлороформе и бензоле. 

Фталевую кислоту применяют для установки титра растворов 
оснований, а ее раствор — для осаждения циркония. 

2 или 4%-ный раствор. 2—4 2г фталевой кислоты 
растворяют в 100 мл воды при нагревании. 

Промывная жидкость. Применяют при определении 
циркония: 

а) 0,1 %-ный раствор фталевой кислоты в 1%-ной (по объему) 
соляной кислоте; 

6) 0,1 %-ный раствор фталевой кислоты в 2%-ном растворе 
нитрата аммония. 


Фталевокислый калий кислый 
(бифталат калия} 
СеН«(СоОН)(СоОК} Мол. вес 204,23 


Бифталат калия — белое кристаллическое вещество. 

Насыщенный водный раствор (.-0,45 М, рН 3,9). 
Применяют при определении цинка. 

Раствор готовят, нагревая воду с избытком бифталата калия 
до кипения. После охлаждения отфильтровывают остаток. Можно 
также бифталат калия оставить стоять с водой на несколько часов 
при частом перемешивании. 
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Хинализарин 
{1,2,5,8-тетраоксиантрахинон) 
Но о ОН 
(И он 
С14НзОв СХХУ Мол. вес 272,21 
| | № ^ 
Но о 


Хинализарин — красно-коричневый порошок или темно-крас- 
ные иглы с зеленоватым металлическим блеском. 

Нерастворим в воде и мало растворим в органических раствори- 
телях; растворим в растворах щелочей с красно-фиолетовой окрас- 
кой и в концентрированной серной кислоте с интенсивной сине- 
фиолетовой окраской. Сублимируется. 

Растворы применяют при фотометрических определениях гал- 
лия, бора, бериллия и других элементов. 

0,05%-ный раствор. 0,005 г (5 мг) хинализарина раство- 
ряют в 10 мл 0,25М№ раствора едкого кали или едкого натра. 

0,01%-ный раствор в абсолютированном этаноле или 
концентрированной серной кислоте. 

0,01 г хинализарина растворяют в 100 мл соответствующего раст- 
ворителя. Хранят в склянке с притертой пробкой. 

0,025% - ный раствор. К 0,0625 г хинализарина приливают 
200 мл перегнанного ацетона и хорошо взбалтывают. Разминают 
комочки стеклянной палочкой и очищают дно от приставших частиц. 
Колбу закрывают корковой пробкой и оставляют стоять. На второй 


‚или третий день раствор фильтруют в мерную колбу емк. 250 мл, 


промывают фильтр ацетоном и им же доводят объем до метки. Колбу 


‚с раствором закрывают корковой пробкой и хранят в темном месте. 


Хинализарин может содержать ализарин, а также другие при- 
меси. Для очистки хинализарина 1—2 г его растирают в ступке 
и обрабатывают в стакане в несколько приемов при нагревании 
100 мл 80% -ной уксусной кислоты декантацией, а затем отфильтро- 
вывают с отсасыванием через воронку Бюхнера. 

Уксусную кислоту отмывают водой до тех пор, пока водный 
раствор не приобретет желтую окраску. Под конец хинализарин 
промывают этанолом, затем эфиром, хорошо отсасывают и сушат 
на воздухе. 

После этого его перекристаллизовывают из ацетона. Хинализа- 
рин, помещенный в колбочку, закрытую пробкой, с обратным холо- 
дильником, растворяют при нагревании в минимальном количестве 
ацетона, затем раствор быстро фильтруют и отбрасывают небольшой 
оставшийся на фильтре нерастворимый остаток. По охлаждении 
из ацетона выпадают кристаллы хинализарина, их отфильтровы- 
вают с отсасыванием на воронке и высушивают на воздухе. 
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Хромотроповая кислота, динатриевая соль 
(1,8-диоксииафталин-3,6-дисульфокислота, динатриевая соль) 


Со НзОз$2Маз Мол. вес 364,3 
ОН ОН 


[| 
(0) 
и“ 
МаОз$ $ОзМа" 

Динатриевая соль хромотроповой кислоты — белый или серо- 
ватый порошок. Растворим в воде. Водный раствор обычно имеет 
слегка бурую окраску. Свободная хромотроповая кислота кристал- 
лизуется с двумя молекулами Н›О и хорошо растворима в воде, 
мало растворима в растворе хлорида натрия, в этаноле и эфире. 


5%-ный водный раствор. Применяют при фотомет- 


рическом определении титана. К раствору добавляют несколько’ 


кристалликовсульфита натрия Ма.5Оздля повышения устойчивости. 
Такой раствор сохраняется несколько дней. 


Цинхонин 
СН О№ Мол. вес 294,40 


Цинхонин — алкалоид. Белые иглы или слегка желтоватые 
кристаллы горького вкуса. На свету темнеет. 

Растворимость цинхонина в 100 мл воды — 0,027 г. С кислотами 
образует соли. Сернокислая соль цинхонина СьН›ОМ - Н.$Ох. 
.2Н.О — белые выветривающиеся кристаллы, хорошо растворимые 
в воде. Солянокислая соль СэНОМ№-НС!.2Н.О хорошо раство- 
рима в воде и этаноле. 

Цинхонин и его соли сильно ядовиты. 

При осаждении вольфрама применяют следующие растворы: 

а) 125 г цинхонина растворяют в 500 мл соляной кислоты (1:1) 
и разбавляют водой до 1 4; , 

6) 100 г цинхонина растворяют в 200—300 мл соляной кислоты 
(1:3) и разбавляют ею же до 1 1; 

в) для приготовления разбавленных растворов для промывания 
осадков 30 мл приготовленного раствора цинхонина смешивают 
с 30 мл концентрированной соляной кислоты и разбавляют водой 
до | л. 

Щавелевокислый аммоний 


(оксалат аммония) 
(МН4)2С204 `Н20 Мол. вес 142,11 


Оксалат аммония — бесцветные кристаллы. Пл, 1,5. Мало 
растворим в этаноле. При нагревании от 68 до 133? теряет одну 
Ю 
молекулу воды; при нагревании выше 182” разлагается. 
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Насыщенный раствор. 46 г кристаллического окса- 
лата аммония растворяют в | л горячей воды и через сутки раствор 
фильтруют. При 20°С раствор содержит4,25% безводной соли. При 
100°С раствор содержит 25,8% (МН.).С.Ол. 

4% -ный раствор оксалата аммония. 40 2 
щавелевой кислоты растворяют в 600 мл воды и раствор фильтруют, 
прибавляют разбавленный |:2 аммиак до появления слабого 
запаха и воду до | л. 


Кристаллическая соль (о получении см. настр. 136). 


Органические растворители 


В аналитической практике часто применяют органические раст- 
ворители для растворения некоторых веществ или для экстракции 
каких-либо химических соединений из смесей. Ниже приводятся 
сведения о важнейших органических растворителях. 


Изоамилацетат 


(изоамиловый эфир уксусной кислоты) 


(СНз)СН.СНа.СНэ.СООСНз Мол. вес 130,19 


Изоамилацетат — бесцветная жидкость с фруктовым запахом. 
Пл. 0,856; т. кип. 135,5° С. Смешивается с этанолом, эфиром, хлоро- 
формом. Растворимость в 100 мл воды — 0,25 г. Горюч. 

Пары изоамилацетата обладают наркотическим действием. Раз- 
дражают слизистые оболочки глаз, носа и дыхательных путей. 
Характерно привыкание к изоамилацетату. Предельно допустимая 


‚ концентрация в воздухе 0,1 мг/л. 


Применяют для экстракции хлорного железа, пятивалентного 
ванадия из солянокислых растворов, надхромовой кислоты и других 
соединений. . 


Изоамиловый спирт 


(СНз»сНсН.СН.ОН Мол. вес 88,15 

Изоамиловый спирт — прозрачная бесцветная жидкость с харак- 
терным неприятным запахом. Пл. 0,806; т. кип. 128 С. Смеши- 
вается с этанолом, эфиром, бензолом, хлороформом и ледяной 
уксусной кислотой. Растворимость в 100 мл воды — 2,6 г. Легко 
воспламеняется. С воздухом образует взрывоопасные смеси — 
нижний предел 1,1 об.%. 

Пары изоамилового спирта при высоких концентрациях вызы- 


вают раздражение слизистых оболочек, кашель, головокружение 
и рвоту. 
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Применяют изоамиловый спирт для экстракции роданидных ком- 
плексов железа; при фотометрическом определении ванадия 
8-оксихинолином, молибдена — фенилгидразином, меди — диэтил- 
дитиокарбаминатом; для отделения 1.1С] от других хлоридов щелоч- 
ных металлов, извлечения нитрата кальция из смеси с нитратом 
стронция. 


Ацетон 
(диметилкетон ) 


СНзСоСН Мол. вес 58, 081 


Ацетон — бесцветная прозрачная жидкость с характерным 
запахом. Пл. 0,791; т. кип. 56,5° С. Смешивается с водой, этанолом, 
эфиром, хлороформом и пиридином. Легко воспламеняется. С воз- 
духом образует взрывоопасные смеси. Нижний предел — 2,55%, 
верхний — 12,8%. Раздражает верхние дыхательные пути. Пре- 
дельно допустимая концентрация в воздухе 0,2 мг/л. 

Применяют как растворитель при перекристаллизации различ- 
ных органических веществ. Растворяет жиры, смолы, каучук. 
Используют также для отделения [4С от нерастворимых КС! 
и МаС1, при фотометрическом определении Со?* и Ее3* роданидным 
методом. 

Ацетон очищают перегонкой в обычном стеклянном аппарате 
для перегонки. Перегонную колбу обогревают погружением в 
электрическую водяную баню с кипящей водой. 

Для обезвоживания ацетон настаивают с безводным СаСЬ 
(о приготовлении см. на стр. 300) в течение суток, затем перегоняют 
в предварительно высушенном аппарате в сухую приемную колбу. 

Для регенерации ацетона из аналитических остатков к нему 
прибавляют сухой карбонат калия до резко щелочной реакции, 
отделяют нижний водный слой при помощи делительной воронки. 
Ацетон сливают и: повторяют обработку карбонатом калия. Затем 
ацетон перегоняют. 


Бензол 
СоНв Мол. вес 78, 115 


Бензол — бесцветная легкоподвижная жидкость с характерным 
запахом. Пл. 0,879; т. кип. 80,8° С. Горит сильно коптящим пламе- 
нем. Хорошо растворяется почти во всех органических растворите- 
лях. Растворимость в 100 мл воды — 0,082 г. Пары бензола абра- 
зуют с воздухом взрывоопасные смеси, нижний предел —1,4%, 
верхний — 8,0%. 

Продолжительное вдыхание небольших количеств паров бен- 
зола вызывает хроническое отравление (утомляемость, головные 
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боли, сонливость, нарушение кровообращения, а также изменение 
состава крови). Предельно допустимая концентрация в воздухе 
0,1 мг/л. 

Применяется как растворитель для жиров, смол, иода и для 
перекристаллизации органических веществ, для экстракции куп- 
феронатов, 8-оксихинолинатов и других внутрикомплексных соеди- 
нений ряда элементов при их отделении или фотометрическом 
определении (А1, Ее ит. д.); как коллектор для Аб! при титримет- 
рическом определении хлоридов или серебра. 


Бутиловый спирт 
(бутаиол-1) 
СНз.СНэ.СН>.СН2ОН Мол. вес 74,124 


Бутиловый спирт — бесцветная жидкость со слабым запахом 
сивушного масла. Пл. 0,810; т. кип. 117,7 С. Смешивается с этано- 
лом, эфиром и другими органическими растворителями. С водой 
образует азеотропную смесь, кинящую при 92°С и содержащую 
63% н.бутилового спирта. 

Безводный СаС]. высаливает его из водного раствора. Раствори- 
мость в 100 мл воды: 7,9г. Легко горюч. Образуетс воздухом взрыво- 
опасные смеси, нижний предел — 1,7%. 

Вызывает раздражение глаз. Предельно допустимая концентра- 
ция паров в воздухе — 0,2 мг/л. 

Применяется как растворитель для разделения КСЮ, и 
МаСЮ., для разделения МаСГ и Г4С1, для промывания осадка нат- 
рийцинкуранилацетата; при фотометрическом определении НзАзО, 
молибдатным способом. 


Бутилацетат 
(и. бутиловый эфир уксусиой кислоты) 
СНзСо9СаНь Мол. вес 116,16 


Бутилацетат — бесцветная жидкость с приятным фруктовым 
запахом. Пл. 0,882; т. кип. 125? С. Смешивается с этанолом и эфи- 
ром. Растворимость в 100 мл воды 0,05 г. 

Пары бутилацетата обладают слабым наркотическим действием. 
Раздражают слизистые оболочки носа и горла. Предельно допусти- 
мая концентрация в воздухе — 0,2 мг/л. 

Применяют как растворитель при экстракции. 

Бутилацетат перед употреблением очищают многократным 
взбалтыванием с водой. Для контроля чистоты 10—15 мл бутил- 
ацетата проводят через все стадии экстракции, как указано в хо- 
де анализа. После выпаривания солянокислой вытяжки не долж- 
но быть остатка. Если есть белый солеобразный остаток, то про- 
мывание бутилацетата повторяют. 
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Бутилацетат регенерируют следующим образом. Отработанный 
бутилацетат промывают в делительной воронке встряхиванием 
иесколько раз с водой и несколькими кристалликами тиосульфата 
натрия (для обесцвечивания бутилацетата), а затем еще 3—4 раза 
с водой. После расслаивания тщательно сливают водный слой, 
а бутилацетат фильтруют через сухой фильтр в сухую склянку. 


Глицерин 
НОСН2.СН(ОН).СН2ОН - Мол. вес 92,094 


Глицерин — прозрачная бесцветная, сиропообразная вязкая 
жидкость сладкого вкуса. Гигроскопичен. Пл. 1,261; т. кип. 290° С 
(с разложением); т. пл. 18,2° С. При охлаждении ниже температуры 
плавления остается в устойчивом переохлажденном состоянии. 

Смешивается с водой и этанолом. Нерастворим в хлороформе 
и бензоле. В 100 г эфира растворяется: 0,25 г глицерина. Легко 
растворяет многие органические и неорганические соединения, 
щелочи, многие соли. Растворяет СаЗО., мало растворимый в воде. 

Применяется при титриметрическом определении борной и гер- 
маниевой кислот; при прямом определении свободной СаО, как 
растворитель для кристаллизации органических веществ, для ста- 
билизации различных суспензий при нефелометрических определе- 
ниях. Примеияется также как смешивающийся с водой и нелетучий 
растворитель; как высококипящий и вязкий растворитель. 

Для получения безводного глицерина его выдерживают 5—8 час. 
в электрическом сушильном шкафу при 150” С, часто взбалтывая. 
Обезвоживание контролируют безводной 'Си$О1. При встряхивании 
порции глицерина с бесцветным ®и$О, не должно появляться синего 
окрашивания. Плотность безводного глицерина — 1,266. Хранят 
его в склянке с притертой пробкой. 

Перегоняют глицерин в вакууме. 


Метиловый спирт 
(метанол) 
СНзоН Мол. вес 32,04 


Метиловый спирт — бесцветная подвижная жидкость. Пл. 0,792; 
т. кип. 64,7 С. Запах чистого метилового спирта похож на запах 
этилового (винного) спирта. Метиловый спирт, полученный сухой 
перегонкой дерева и не вполне очищенный, часто обладает неприят- 
ным запахом. Смешивается с водой и многими органическими раст- 
ворителями. С водой не образует азеотропной смеси. Из смеси 
с водой выделяется при добавлении твердого карбоната калия. 
Легко воспламеняется. С воздухом образует взрывоопасные смеен 
(нижний предел — 5,5%, верхний предел — 21,0%). 
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Метиловый спирт сильно действующий яд для нервной системы. 
Обладает способностью накапливаться в организме. Прием внутрь 
и вдыхание паров опасно. 10 мл СНзОН, принятые внутрь, уже вызы- 
вают поражение зрительного нерва и ведут к слепоте. Предельно 
допустимая концентрация в воздухе 0,05 мг/л. 

Применяется при определении бора, для разделения сульфатов 
кальция (нерастворим) и магния (растворим); в смеси с изобутило- 
вым спиртом — для разделения бромидов стронция и бария. 

Вследствие сильной ядовитости применять метиловый спирт 
в качестве растворителя не рекомендуется. 

Безводный метиловый спирт получают кипячением с прокаленной 
окисью кальция СаО с последующей перегонкой. 


Метилэтилкетон 


(бутанон-2) 
СНзСОС?Нь Мол. вес 72,11 


Метилэтилкетон —‘бесцветная жидкость с запахом ацетона. 
Пл. 0,805; т. кип. 79,6° С. Смешивается с этанолом, эфиром, бензо- 
лом. Растворимость в воде 37 г на 100 мл, при повышении темпера- 
туры растворимость уменьшается, С водой образует азеотропную 
смесь, кипящую при 73,6°С. Легко воспламеняется. С воздухом 
образует взрывоопасные смеси (нижний предел — 1,81%, верх- 
ний — 11,5%). : 

Применяется как экстрагент и для кристаллизации. 

При определении редкоземельных элементов методом распре- 
делительной хроматографии на бумаге пользуются перегнанным 
метилэтилкетоном — фракцией 78—81° С. 


Пиридин 
С5Н5М Мол. вес 79,10 


Пиридин — бесцветная жидкость с характерным неприятным 
запахом. Пл. 0,982; т. кип. 115,1° С. Смешивается с водой, этанолом, 
эфиром и многими органическими растворителями. Очень гигро- 
скопичен. С водой образует азеотропную смесь с т. кип. 92—93? С, 
содержащую 59,4% пиридина (около 3 мол. Н›О на 1 мол. СьНь М). 
Является слабым основанием; с сильными кислотами образует соли. 
Легко воспламеняется. С воздухом образует взрывоопасные сме- 
си (нижний предел — 1,8%, верхний — 12,4%). Летуч с парами 
воды. 

Пары пиридина вызывают раздражение слизистых оболочек верх- 
них дыхательных путей и кашель. 
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Пиридин применяется для осаждения в виде гидроокисей Ее, А1, 
Сг и других элементов и отделения их от Мп, Со и №. Используется 
для определения Ги, Си, Са, На, №, Со и других металлов, образую- 
щих с пиридином в присутствии роданидных и других анионов 
малорастворимые соли. Применяется для отделения [1 от К и Ма. 
Используется при фотометрическом определении Си и $6, а также 
для обнаружения элементарной серы. 

Для осаждения полуторных окислов применяют 20% -ный раствор 
пиридина. 20 мл пиридина хорошо перемешивают с 80 мл воды. 

Для очистки пиридин сначала сушат едким кали, затем пере- 
гоняют. На 1 л пиридина берут около 200 г кускового КОН и дают 
стоять в течение недели. Перегонку ведут в обычном аппарате 
с дефлегматором (из шести шариков) для очистки от пиколина. При- 
менение резиновых пробок недопустимо. В перегонную колбу поме- 
щают стеклянные капилляры. 

Собирают фракцию 154,5° С. 


Углерод четыреххлористый 
(тетрахлорметаи ) 
ССи Мол. вес 153,82 


Четыреххлористый углерод — бесцветная тяжелая жидкость 
с характерным сладковатым запахом. Пл. 1,595; т. кип. 76,7° С. 
Не способен гореть. При соприкосновении с пламенем образуется 
фосген. Смешивается с абсолютированным этанолом, эфиром, хлоро- 
формом, бензолом, бензином и сероуглеродом. Растворимость 
в 100 мл воды: 0,097 г при 0° С; 0,08 г при 20° С. 

Является наркотиком, как и хлороформ, но с более выраженными 
последствиями. Предельно допустимое содержание в воздухе — 
0,05 мг/л. 

Применяется как растворитель жиров, смол, каучука и брома. 
а также для экстрагирования дитизонатов различных металлов 
и некоторых других комплексов. 


Хлороформ 
(трихлорметан) 
снсь ‘ Мол. вес 119,38 


Хлороформ — бесцветная тяжелая жидкость со сладковатым 
запахом. Пл. 1,489; т. кип. 61,2° С. Смешивается с этанолом, эфиром 
и другими органическими растворителями. Не смешивается с гли- 
церином. Растворимость в 100 мл воды — 0,82 г. Образует азеотроп- 
ную смесь с этанолом, кипящую при 59°С (содержание СНС — 
93%) и с водой, кипящую при 56° С (содержание СНС, — 97,5%). 
Не горюч; не образует взрывоопасных смесей с воздухом. 
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На свету хлороформ в присутствии воздуха разлагается с обра- 
зованием фосгена. Для стабилизации к медицинскому хлороформу 
прибавляют 0,5—10% этанола. 

Хлороформ обладает сильным наркотическим действием. 

Применяется как растворитель жиров, каучука, различных смол, 
фосфора и иода, для перекристаллизации различных органических 
веществ. Широко применяется как экстрагент, например, комплек- 
сов дитизона с различными металлами, комплексов Си и 7п 6 пири- 
дином и С$М, купферонатов, 8-оксихинолинатов и многих других. 

Для очистки хлороформ промывают 2—3 фаза водой в делитель- 
ной воронке. Затем высушивают прокаленным карбонатом калия 
(поташем) К›СОз или безводным сульфатом натрия Ма» 5О.. Перего- 
няют и хранят в склянке из темного стекла с притертой пробкой. 


Циклогексанол 
С Назон Мол. вес 100,16 


Циклогексанол — бесцветные  гигроскопические кристаллы 
ИЛИ ЖИДКОСТЬ с запахом камфары или сивушного масла. Пл. 0,949; 
т. кип. 161,5°С; т. пл. 24° С. Растворим в этаноле и эфире. Смеши- 
вается с бензолом, сероуглеродом и скипидаром. Растворимость 
в 100 мл воды — 5,7 г. При легком нагревании, даже от тепла руки, 
насыщенный водный раствор мутнеет. 

Применяется вместо эфира для экстракции окрашенных соедине- 
ний при фотометрическом определении Мо и Ве в виде роданидов, 
Мо — фенилгидразином, В1 — иодидом или 8-оксихинолином. 


Этилацетат 
(этиловый эфир уксусной кислоты) 
СНзСООС2Нь Мол. вес 88,11 


Этилацетат — бесцветная подвижная жидкость с фруктовым 
запахом. Пл. 0,901; т. кип. 77,1° С. Смешивается с этанолом, эфи- 
ром, хлороформом, бензолом и другими органическими раствори- 
телями. Растворимссть в 100 мл воды — 8,3 г. Растворяет —0,9% 
воды. Легко воспламеняется. С воздухом образует взрывоопасные 
смеси (нижний предел — 2,18%, верхний — 11,5%). 

Этилацетат обладает наркотическим действием. Раздражает 
слизистые оболочки. Предельно допустимая концентрация в воз- 
духе 0,2 мг/л. 

Применяется для экстракции из водных растворов многих соеди- 
нений, например дитиокарбаминатов. В смеси с бутиловым спиртом 
применяется для отделения Ма и от К, РЬ и С3. Применяется 
в органическом анализе как растворитель для кристаллизации. 
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Этиловый спирт 
(этанол) 
СН5ОН Мол. вес 46,07 


Этиловый спирт — бесцветная, подвижная жидкость с харак- 
терным запахом. Пл. 0,789; т. кип. 78,3°_С. Гигроскопичен. С водой 
образует постоянно кипящую смесь, содержащую 95,57% этанола 
и кипящую при 78,10° С. Приблизительно такая же концентрация 
имеющегося в продаже спирта — «ректификат». Этиловый спирт 
смешивается с водой, эфиром и многими другими органическими 
растворителями. Растворяет некоторые неорганические вещества 
и многие органические соединения. Легко воспламеняется. С возду- 
хом образует взрывоопасные смеси (нижний предел — 3,28% , верх- 
ний предел — 19,0%). 

Применяется как растворитель разнообразных органических 
веществ и аналитических реагентов; для перекристаллизации, для 
промывания многих аналитических осадков, для уменьшения раст- 
воримости и облегчения осаждения сульфатов РБ, Са, $г, Ва, кар- 
бонатов, ферроцианидов и т. д., при некоторых фотометрических 
определениях. 

Процентное содержание С,Н.ОН в водных растворах опреде- 
ляют по плотности (табл. 14). : 

Для получения абсолютированного (безводного) этанола в колбу 
помещают 1 1 спирта ректификата, добавляют 250 г свежепрокален- 
ной и охлажденной в эксикаторе окиси кальция СаО, закрывают 
колбу пробкой с хлоркальциевой трубкой и дают стоять два дня, 
время от времени перемешивая. Затем кипятят на водяной бане 
с обратным холодильником 30—40 мин. для удаления альдегидов 
и перегоняют с применением дефлегматора. Затем для полного уда- 


ления воды добавляют 25 г металлического кальция, закрывают 


пробкой с хлоркальциевой трубкой и снова оставляют стоять на два 
дня. После этого этанол сливают и производят перегонку. 
Полноту обезвоживания контролируют при помощи белого или 


серого порошка безводной СибО.. Кристаллическую СиЗО.-5Н»›О_ 


обезвоживают в фарфоровой чашке при нагревании на горелке, 
часто перемешивая стеклянной палочкой до полного побеления. 
0,5 г прокаленного СибО« взбалтывают с 10 мл этанола в плотно 
закрытой склянке. Порошок Си$О, не должен окращиваться в голу- 
бой цвет. 

Абсолютированный (обезвоженный) этанол хранят в склянке 
с притертой пробкой и отбирают совершенно сухой пипеткой. 

Этанол можно обезводить также безводным СиЗО,. К 1 л этанола 
добавляют 200—250 г порошка Си$Ол, кипятят с обратным холодиль- 
ником в течение 6 час., оставляют стоять на ночь (закрыв колбу 
пробкой с хлоркальциевой трубкой) и на следующий день этанол 
сливают и перегоняют. Перегонку повторяют. 
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Таблица 14 


Плотность водных растворов СэН5ОН прн 20° С 


ыы в г в 5 а 
Пл. е 5; Пл. ° 5 5; Пл. 5 `5: 
5 | 58 5. | 38 $ | 58 
0,9964 1 0,996 | 0,9449 | 35 | 33,07 | 0,8700 | 69 | 60,03 
0,9945 2 1,99 | 0,9434 | 36 | 33,95 | 0,8677 | 70 | 60,74 
0,9928 Е: 2,98 | 0,9444 | 37 | 34,82 | 0,8653 | 71 | 61,43 
0,9940 4 3,96 | 0,9392 | 38 | 35,69 | 0,8629 | 72 | 62,13 
0,9894 5 4,95 || 0,9372 | 39 | 36,55 | 0,8605 | 73 | 62,81 
0,9878 6 5,93 | 0,9352 40 | 37,44 | 0,8581 | 74 | 63,50 
0,9863 7 6,90 | 0,9334 | 41 | 38,26 | 0,8556 | 175 | 64,47 
0,9848 8 7,88 | 0,9344 | 42 | 39,144 | 0,8532 | 76 | 64,85 
0,9833 9 8,85 | 0,9290 | 43 | 39,95 | 0,8508 | 77 | 65,51 
0,9819 | 10 9,82 | 0,9269 | 44 | 40,78 | 0,8484 | 178 | 66,47 
0,9805 | 14 10,79 | 0,9247 | 45 | 44,64 | 0,8459 | 79 | 66,83 
0,9794 | 12 11,75 | 0,9226 | 46 | 42,44 | 0,8434 | 80 | 67,48 
0,9778 | 13 12,74 | 0,9204 | 47 | 43,26 | 0,8440 | 81 | 68,12 
0, 9764 14 13,67 | 0,9182 48 44,08 | 0,8385 82 68,76 
0,9751 | 45 14,63 | 0,9460 | 49 | 44,89 | 0,8360 | 83 | 69,39 
0,9739 | 16 15,58 | 0,9438 | 50 | 45,69 | 0,8335 | 84 | 70,01 
0,9726 | 17 16,53 | 0,9446 | 54 | 46,49 | 0,8340 | 85 | 70,63 
0,9743 | 18 17,48 | 0,9094 | 52 | 47,29 | 0,8284 | 86 | 71,24 
0,9700 | 19 18,43 | 0,9074 | 53 | 48,08 | 0,8258 | 87 | 71,85 
0,9686 | 20 19,37 | 0,9048 |. 54 | 48,86 | 0,8232 | 88 | 72,44 
0,9673 | 24 20,34 | 0,9026 | 55 | 49,64 | 0,8206 | 89 | 73,04 
0,9659 | 22 21,25 | 0,9003 | 56 | 50,42 | 0,8180 | 90 | 73,62 
0,9645 | 23 22.18 | 0,8980 | 57 | 54,19 || 0,8153 | 94 | 74,19 
0,9684 | 24 23,42 || 0,8957 | 58 | 54,95 | 0,8126 | 92 | 74,76 
0,9647 | 25 24,04 | 0,8934 | 59 | 52,71 10,8098 | 93 | 75,34 
0,9602 | 26 24,97 | 0,8944 | 60 | 53,47 | 0,8070 | 94 | 75,86 
0,9587 | 27 | 25,88 | 0,8888 | 61 | 54,22 | 0,8042 | 95 | 76,40 
0,9574 | 28 26,80 | 0,8865 | 62 | 54,96 | 0,8044 | 96 | 76,93 
0,9555 | 29 27,74 | 0,8842 | 63 | 55,70 | 0,7985 | 97 | 77,45 
0,9538 | 30 28,62 | 0,8818 | 64 | 56,44 | 0,7955 | 98 | 77,96 
0,9524 | 31 29,52 | 0,8795 | 65 | 57,47 | 0,7924 | 99 | 78,45 
0,9504 | 32 30,44 | 0,8774 | 66 | 57,39 | 0,7893 | 400 | 78,93 
0,9486 | 33 3,30 | 0,8748 | 67 | 58,61 
0,9468 | 34 32,19 | 0,8724 | 68 | 59,32 
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Этанол, полученный описанным выше способом, содержит 
—99,5% С.НЬОН. ' 

Для более полного удаления воды к |1 1 99,5% -ного этанола доба- 
вляют 27,5 г диэтилфталата (диэтиловый эфир фталевой кислоты — 
бесцветная маслянистая жидкость, без запаха, неприятного горь- 
кого вкуса; пл. 1,232) и 7 г металлического натрия. Смесь кипятят 
в течение | часа с обратным холодильником, а затем перегоняют, 
защищая от попадания влаги из воздуха. 

Полученный таким образом этанол содержит —99,95% С,НОН 


Эфир этиловый 


(циэтиловый эфир, сериый эфир) 
СНОС Нь Мол. вес 74,12 


Этиловый эфир — бесцветная, весьма подвижная и летучая 
жидкость со своеобразным приятным запахом. Пл. 0,714; т. кип. 
34,6° С. Смещивается с этанолом, бензолом, хлороформом и мно- 
гими другими органическими растворителями. Растворимость в 
100 мл воды — 7,5 г. С водой образует постоянно кипящую смесь 
при 34,15° С, содержащую 1,3% воды. Очень легко воспламеняется. 
С воздухом образует крайне взрывоопасные смеси (нижний предел — 
2,3%, верхний — 7,7%). | 

Эфир является сильным наркотиком. Предельно допустимая кон- 
центрация паров эфира в воздухе — 0,3 мг/л. 

Применяется как растворитель жиров, смол и большого числа 
других органических соединений; для кристаллизации; для отделе- 
ния [лот Ки Ма в виде хлоридов (спиртоэфирная смесь, насыщен- 
ная НС); Са от $г и Ва в виде нитратов; для экстрагирования солей 
железа, молибдена и золота из солянокислых растворов; для экстра- 
гирования нитрата уранила. 

Для получения безводного (абсолютированного) эфира его сна- 
чала настаивают с кусками КОН (для предупреждения возможного 
взрыва при перегонке). Извлекают куски КОН и насыпают безвод- 
ный хлорид кальция из расчета 150 г на 1 л эфира, оставляют стоять 
сутки, время от времени перемешивая. Затем эфир сливают и пере- 
гоняют. Перегонную колбу помещают в слегка нагретую воду. При 
этом следует остерегаться открытого огня. Холодильник охлаж- 
дают холодной проточной водой. Сухой приемник должен быть 
защищен от влаги. 

Для контроля обезвоживания встряхивают 10 мл эфира с 0,5 г 
безводного (бесцветного) СибО4 в плотно закрытой склянке, при 
этом он не должен становиться зеленым или голубым. 


Глава П 


ПРИГОТОВЛЕНИЕ РАСТВОРОВ 
ДЛЯ ОБЪЕМНОГО (ТИТРИМЕТРИЧЕСКОГО) АНАЛИЗА 


Для титрования в объемном анализе применяют растворы изве- 
стной концентрации. В этом случае концентрацию растворов выра- 
жают в единицах нормальности и титром. Нормальность раствора 
№ — это число грамм-эквивалентов вещества, находящееся в | д 
раствора. Если, например, имеется 0,1200 № раствор Н»ЗО,, то это, 


означает, что в | л этого раствора содержится 0,1200 грамм-эквива- 


лентов Н.5О.. 

ВеличиНы грамм-эквивалентов для каждого вещества устанавли- 
вают, исходя из уравнения реакции. 

° Титром называется количество вещества в граммах, содержащееся: 

в 1 мл раствора. Титр обозначается буквой Т. Если, например, 
имеется раствор едкого натра, | мл которого содержит 0,004092 г. 
МаОН, то титр его Тмаон = 0,004092 г/мл. 

Зная нормальность раствора, можно очень легко вычислить его 
титр. Для этого величину нормальности делят на 1000 и полученное 
число умножают на величину грамм-эквивалента того вещества, по 
которому требуется знать титр раствора. 

В титриметрическом анализе для вычисления результатов доста- 
точно знать нормальность раствора, использованного для титрова- 
ния, или его титр (и, конечно, израсходованный объем раствора)*. 


* В ряде руководств предлагается применять, кроме того, еще поправочный 
коэффициент. Он представляет отношение практически найденной величины. 


нормальности раствора Мнракт К теоретической нормальности Мтеор ТОГО Же’ 


раствора (то есть М практ/ Мтеор)- Поправочный коэффицнент показывает, во. 
сколько раз нормальность приготовленного раствора оказалась больше или 
меньше его теоретической величины. Например, для 0,09376 № раствора но- 
правочный коэффициент будет равен 0,9376 (т. е. 0,1.0,09376 = 0,09376). 

Поправочный коэффициент является излишним, он не приводит к упроще- 
нию вычислений и, как показывают наблюдения, нередко вызывает путаницу 
и ошибки. Примечание редактора. 
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Для приготовления титрованных растворов берут точную на- 
веску вещества, растворяют ее в мерной колбе и разбавляют водой 
до метки. Зная вес взятого вещества в граммах и объем полученного 
фаствора в миллилитрах, вычисляют титр делением веса на объем 
фаствора: 


Т = Е а/мл. 


Однако в практике далеко не всегда можно приготовить титрован- 
ный раствор, как указано выше. Если, например, требуется приго- 
товить титрованный раствор соляной кислоты или едкого натра, 
то, поскольку точная концентрация соляной кислоты неизвестна, 
а едкий натр содержит примеси, даже взяв точную навеску названных 
веществ, нельзя вычислить, сколько граммов НС! или МаОН они 
‘содержат. 

Чтобы вещество можно было использовать для получения титро- 
ванного раствора, исходя из точной его навески, необходимо, чтобы 
оно удовлетворяло следующим требованиям: 

1) вещество должно быть химически чистым; 

2) состав вещества должен строго соответствовать его химиче- 
ской формуле. Например, кристаллогидраты должны содержать 
точно столько воды, сколько соответствует формуле; 

3) вещество в твердом виде и в растворе должно быть устойчиво 
при хранении. Титр раствора не должен изменяться продолжитель- 
ное время; , 

4) желательно, чтобы вещество имело возможно больший грамм- 
эквивалентный вес; в этом случае берут бблыпую навеску, что 
уменьшает относительную ошибку взвешивания. 

Если вещество не удовлетворяет перечисленным требованиям, 
то сначала приготовляют раствор приблизительно необходимой 
концентрации. Одновременно с этим готовят соответствующий 
титрованный раствор другого вещества для установки титра первого 
раствора. Оттитровав один раствор другим и зная титр одного из 
них, вычисляют титр другого раствора. Например, титр раствора 
МаОН можно установить по раствору щавелевой кислоты, которая 
путем перекристаллизации получается химически чистой, отвечаю- 
зцей формуле Н»›С.О..2Н»О. Титр раствора щавелевой кислоты 
- находят делением величины точной навески в граммах на объем 
раствора в миллилитрах. 

Титр раствора часто рассчитывают не по растворенному веще- 
ству, а по определяемому элементу или веществу. Если, например, 
раствор перманганата калия предназначен для определения железа 
и титр его равен Ткмло, = 0,008098 г/мл, то | мл этого раствора 
соответствует 0,005474 г железа. Таким образом, титр раствора 
перманганата по железу: Ткмпоее == 0,005474 г/мл. 

Часто титр раствора устанавливают по определяемому элементу, 
пользуясь так называемыми «стандартными образцами» с точно 
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известным содержанием определяемого элемента. Например, при 
определении марганца в сталях титр раствора арсенита (или арсе- 
нит-нитрита) натрия устанавливают по стандартному образцу 
стали с известным содержанием марганца. Титр раствора по стан- 
дартному образцу необходимо устанавливать в условиях выполне- 
ния анализа. 

Наиболее часто в аналитической практике пользуются децинор- 
маЛьными (0,1 №), пятисантинормальными (0,05М№) и двусанти- 
нормальными (0,02 №) растворами. 

Удобство работы с растворами одинаковой нормальной кон- 
центрации состоит в том, что в этом случае одинаковые их объемы 
содержат одно и то же число грамм-эквивалентов веществ и поэтому 
при реакциях между ними расходуются одинаковые объемы раство- 
ров. Например, на титрование 20 м/- 0,1 М раствора щелочи будет 
израсходовано 20 мл 0,1 М раствора кислоты. Если же нормальность 
двух растворов различна, то расход растворов при титрованим 
будет обратно пропорционален их нормальности. Например, на 
титрование 20 мл 0,1 М раствора щелочи пойдет 10 мл 0,2 № раствора 
кислоты или 40 мл 0,05М№ раствора кислоты. 

Произведение объемов двух растворов на их нормальности есть 


величина постоянная: 


91" М1 = 95. № ИЛИ = —= м. 

Это позволяет вычислить нормальность одного раствора, если 
известна нормальность и израсходованный объем второго раствора 
(и взятый объем раствора для титрования). 

Для установления величины грамм-эквивалента вещества исхо- 
дят из уравнения реакции, в которой это вещество участвует. 

Величина грамм-эквивалента одного и того же вещества зависит 
от реакции, в которую она вступает. Покажем это на примере тио- 
сульфата натрия. При взаимодействии тиосульфата с соляной кис- 
лотой по уравнению о 


Ма, 5. Оз -+- 2НС! = 2МаС! + Н,О + 50, + $ 


каждая молекула Ма.52О: взаимодействует с двумя молекулами НС1. 
Следовательно, в этой реакции грамм-эквивалент Ма»5›Оз равен 
половине его молекулярного веса: 


Эма,5,0,-5Н:0 = —- = —_ —= 124,09 е. 
При взаимодействии тиосульфата натрия с Иодом 
2Ма›52Оз -- Те = 2Ма] -— Ма. 54Ов 


два иона $5:Оз” отдают два электрона двум атомам иода, которые 
при этом переходят в ионы 3”. Следовательно, одному иону иода 
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соответствует одна молекула Ма»5.Оз. Величина грамм-эквивалента 
Ма»5»О.з в этой реакции равна величине его грамм-молекулы: 


Эма,з:0.-5н.о = М = 248, [8 г. 


Для того чтобы вычислить титр раствора Т'по его нормальности 
М№, необходимо величину нормальности разделить на 1000 и умно- 
жить на величину грамм-эквивалента вещества 5: 

М 
Т = 1005. 5. 


Например, требуется вычислить титр 0,09865 М№ раствора соляной 
кислоты (грамм-эквивалент соляной кислоты равен 36,46): 


Тис: = 2098. 36,46 — 0,003597 г/мл. 


ПРОВЕРКА ЕМКОСТИ МЕРНОЙ ПОСУДЫ 


Мерная посуда (мерные колбы, пипетки и бюретки) для выпол- 
нения точных аналитических и препаративных работ должна быть 
всегда проверена путем определения веса чистой воды, заполняю- 
щей указанный на носуде объем, или воды, вылитой из нее (при 
определенной температуре). По весу воды и устанавливают емкость 
мерной посуды. | 

Допустимы следующие пределы погрешностей для стеклянной 
мерной посуды (в мл): 


Пинпетки 


Емкость 2 5 10 25 50 400 200 
Отклоиение --0,006 --0,04 0,02 40,04 30,05 30,08 40,40 


Бюретки 


Емкость ...... 5 10 30 40 50 100 
Отклоиеиие..... 30,04 0,02 -0,08 30,04 -0,05 -0,08 


Мерные колбы 


Вмкость 25 50 100 200 500 — 1000 — 2000 
Отклонение --0,03 --0,05 0,08 30,10 340,15 30,30 40,50 


Проверка емкости мерной посуды осложняется тем, что плотность 
воды изменяется с изменением температуры. Кроме того, взвешива- 
ние приходится производить не в пустоте, а на воздухе. 

Для облегчения расчетов составлена таблица (табл. 15) для при- 
ведения объема воды к объему, занимаемому ею при 20? С. Таблица 
учитывает поправки на тепловое расширение воды и стекла посуды, 
а также на различие плотности воды и разновеса при взвешивании 
на воздухе латунным разновесом (средняя плотность латуни 8,4). 
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Таблица 15 


Приведение объема воды к объему, занимаемому ею при 20 °С 


Вес воды (в г), который при 20°С в стеклянной посуде 
занимает объем, равный 1000 мл 


Температура, 
«С при давленнн (мм рт. ст.) 
760 | 740 720 | 700 

9 998,43 998 , 46 998,49 998,52 
30 998,39 998,42 998,45 998,48 
41 998, 31 998 , 34 998,37 998,40 
42 998,23 998,26 998,29 998,32 
13 998 , 14 998,47 998,20 998,23 
14 998,04 998,07 998,10 998,40 
15 997,93 997,96 997 ‚99 998,02 
46 997,80 997,83 997,86 997,88 
47 997,65 997, 68 997,741 997,73 
48 997,54 997,54 997,57 997,59 
49 997,34 997,37 997,40 997,42 
20 997,18 997,24 997,24 997,26 
р 997,00 997,03 997,06 997,08 
22 996,80 996,88 996,86 996,88 
23 996,61 996, 64 996,67 996,69 
24 996,39 996,42 996,45 996,47 
25 996,18 996,24 996,23 996,26 
26 995,94 995,97 995,99 996,02 
27 995,70 995,73 995,75 995,78 
28 995,45 995,48 995,50 997,53 
29 995,49 995,22 995,24 995,27 
30 994,92 994,95 994,97 995,00 
31 994,64 994,67 994,69 994,72 
32 994,35 994,38 994,40 994,43 
33 994,06 994,09 994,11 994,14 
34 993,75 993,78 993,80 993,85 
35 993,45 993,48 993,50 993,53 


Температура 20”С принята за стандартную. 

В табл. 15 указывается количество воды в граммах для темпера- 
тур от 9 до 35° С, которое следует отвесить, зафиксировав темпера- 
‘туру и барометрическое давление в. момент опыта, для того чтобы 
занимаемый ею в стеклянной мерной посуде объем был равен при 
20? С точно 1000 мл. При проверке калибровки посуды дистилли- 
рованную воду выдерживают вместе с посудой в комнате, где будет 
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производиться взвешивание, не менее одного часа, чтобы вода 
и посуда приняли температуру окружающего воздуха. 

В таблице приведены данные для атмосферного давления от 700: 
до 760 мм. Если атмосферное давление не совпадает точно с приве- 
денным в таблице, а имеет какое-либо промежуточное значение, 
то берут наиболее близкое его значение. Интерполированием можно. 
найти точное значение, но это практически не требуется, так как 
ощибка при этом настолько мала, что ею можно пренебречь. 

_ Ошибка в измерении температуры на 1°С приводит к ошибке 
в определении емкости мерной посуды примерно на 0,02%. 

Пипетки. Правильное и хорошо воспроизводимое отмеривание 
объема пипеткой зависит от способа выливания из нее жидкости. 
Рекомендуется следующий способ: следует держать пипетку верти- 
кально, прислонив кончик ее к стенке стакана, по истечении всей 
жидкости пипетку выдерживают в таком положении еще 5 сек. 
и, не.стряхивая последней капли, отнимают ее от стенки стакана. 

Как при проверке пипетки, так и в процессе работы необ- 
ходимо всегда применять один и тот же способ выливания из нее 
жидкости, 

Для проверки емкости пипетки набирают в нее воду до метки 
и сливают ее указанным споеобом во взвешенный бюкс с крышкой, 
затем закрывают бюкс и взвешивают его с точностью до 0,001 г. 
Температуру воды принимают равной температуре воздуха. Произ- 
водят не менее трех определений и находят среднее, 

По табл. 15 находят вес, который должна иметь вода в номиналь- 
ном объеме при данной температуре и атмосферном давлении. 
Разница между табличным и фактическим весом воды указывает, 
на сколько миллилитров, отклоняется полученная емкость пипетки 
от обозначенного на ней объема. 


Пример. Номинальная емкость пипетки 25,0 мл. Температура 
воздуха (и воды) 23° С, атмосферное давление 742 им. Средний вес 
наполнявшей пипетку воды оказался равным 24,884 г; по таблице 
вес воды должен быть: 


996,64.25 
1000 


Разница в весе составляет: 24,916—24,884 = 0,032 мл. Объем 
проверяемой пипетки меньше на’ 0,032 мл, т. е. он равен 25,0— 
0,032 = 24,968 мл. 

Вычисление можно сделать и иначе, а именно поделить найден- 
ный на опыте вес воды в объеме пипетки (24,884) на вес воды, 
отвечающей емк. | мл при данных условиях. Он составляет 0,001 
от табличной величины 996,64, т. е. равен 0,99664. 

Объем пипетки будет: 


24,884 
0,99664 


= 24,916 г. 


= 24,968 мл. 
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Эту величину и следует всегда употреблять в расчетах при поль- 
зовании данной пипеткой (округленно 24,97 мл). 

Бюретки. Емкость бюретки проверяют с интервалами в 5 или 
10 мл. Взвешивание воды с точностью до 0,001 г производят, как 
при проверке пипетки. Делают не менее трех определений, среднюю- 
величину округляют до сотых долей грамма. Все интервалы объемов 
измеряют от «0» (нуля). 

Пример. Проведена проверка калибровки бюретки емк. 50 мл 
через каждые 10 мл при 23° С и давлении 742 мм. Результаты про- 
верки приведены в табл. 16. Для интервала 0,00—10,00 мл средний 
вес из трех взвешиваний оказался равным 9,98 г, в то время как 
вес в этом интервале (10 мл) должен быть равен (ожидаемый вес): 


996 ,64-10 
1000 


Следовательно, истинный объем больше номинального на 
9,98—9,97 = 0,01 м4. 


— 9,966 г, округленно 9,97 г. 


Таблица 16 


Результаты проверки калибровки бюретки 


Интервал, мл Вес воды, г Ожидаемый вес, оиНый Поправка, мл 
0,00—40,00 9,98 9,97 10,01 —-0,04 
0,00—20,00 419,92 19,93. 19,99 — 0,01 
0,00—30,00 29,88 29,90 29,98 —0,02 
0,00—40,00 39,86 39,85 40,04 0,01 
0,00—50,00 49,83 49,83 50,00 50,00 


При пользовании бюреткой в получаемые отсчеты вносят 
поправки в соответствии с результатами поверочной калибровки 
или пользуются поправочной кривой, вычерченной по данным 
таблицы. 

Мерные колбы. Вычисляют вес, который должна иметь вода 
в объеме колбы. Затем на чашку технических весов помещают вымы- 
тую и высушенную колбу и разновес, соответствующий вычисленно- 
му весу воды в объеме мерной колбы, и уравновешивают другую 
чашку весов дробью или разновесом. Затем убрав с первой чашки 
разновес, наливают в колбу воду до метки. Если при этом чашки 
весов окажутся в равновесии, то колба калибрована правильно. 
Если равновесие будет нарущено, то добавляют или убирают разно- 
вес до уравновешивания чашек весов. Прибавленный или снятый 
разновес (вес) и будет являться поправкой к номинальной емкости 
колбы. 
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Пример. Вес воды в объеме мерной колбы емк. 250 мл при 23° С 
и атмосферном давлении 742 мм должен быть: 


996,64.250 _ , 
—00_ = 249,16 е; 


при проверке он оказался больше на 0,10 г. Следовательно, объем 
мерной колбы равен 250 -- 0,10 = 250,10 мл. 


ПЕРМАНГАНАТОМЕТРИЯ 


В перманганатометрии в качестве титрованного рабочего раство- 
ра применяют раствор перманганата калия. Всегда готовят прибли- 


зительно 0,1 или 0,05 №М растворы перманганата калия, а затем 
устанавливают их титр. 


Калий марганцевокислый 
(перманганат калия) 


КМпОа Мол. вес 158,036 


Марганцевокислый калий — тзмно-фиолетовые, почти черные, 
с металлическим блеском кристаллы. Пл. 2, 71. 

Растворим в воде с фиолетовым окрашиванием; сильно разбав- 
ленные водные растворы имеют розовый цвет. 

Растворимость перманганата в 100 мл воды: 2,83 г при 0° С; 
25 г при 65°; 32,3 г при 75° С. Растворим также в метиловом спирте, 
ацетоне и уксусной кислоте. Разлагается этанолом. 

При прокаливании КМпО, разлагается с выделением кислорода: 


4КМпоО, = 2К5МнО: - 2МпО, -- ЗО.. 


Хранят в банках темного стекла с притертой пробкой. 

Имеющиеся в продаже препараты х. ч. или ч. д. а. содержат 
99,5% КМпО:. , 

Для очистки перекристаллизацией растворяют 250 г перманга- 
ната калия в 800 мл горячей (80? С) воды. Горячий раствор филь- 
труют с отсасыванием через стеклянную фильтрующую воронку 
№ 2 или 3, фильтрат быстро нереливают в фарфоровую чашку 
и охлаждают при непрерывном помешивании. Выделившиеся мел- 
кие кристаллы отфильтровывают с отсасыванием на пористом стек- 
лянном фильтре. Промывают небольшим количеством холодной воды 
и сушат на стекле в сушильном шкафу при 80—90° С или на воздухе 
при комнатной температуре. 

Перманганат калия — сильный окислитель. При соприкоснове- 
нии с веществами, способными окисляться, перманганат разлагает- 
ся с выделением бурого осадка двуокиси марганца. 
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Растворы перманганата хранят в бутылях темного стекла. Не 
сильно разбавленные растворы перманганата в темноте не изме- 
няются сравнительно долго. Разбавленные растворы (0,01 №) разла- 
гаются гораздо быстрее, чем концентрированные (0,1 №). 

Органические вещества способствуют быстрому разложению 
растворов перманганата, поэтому при хранении или во время 
работы необходимо избегать соприкосновения раствора с каучу- 
ком, фильтровальной бумагой ит. п. Фильтруют растворы перманга- 
ната калия только через волокнистый асбест или стеклянную вату. 

Перманганат калия очень энергично окисляет многие орга- 
нические вещества. Глицерин воспламеняется при добавлении 
порошка перманганата. Смесь порошка перманганата с концентри- 
рованной серной кислотой вызывает воспламенение спирта, бумаги 
или ваты, смоченной этанолом. 

Окислительный потенциал перманганата Екмпо/ма:+ — + 1,51 в. 

В зависимости от кислотности перманганат восстанавливается 
до двухвалентного марганца, МпО. или К.МпОа. 

В кислой среде реакция протекает с присоединением пяти эле” 
ктронов: 

МпО; -+ 5е + 8Н+— Ми?* -- 4Н»О, (1) 


2+ 
причем образуются ионы двухвалентного марганца Мп?*. 


В недостаточно кислой или нейтральной среде ион МпоО;, прини- 
мает только три электрона: 


МпО; -- Зе + 4Н* —> МпО, -- 2Н.О, `(2) 


при этом образуется бурый осадок двуокиси марганца МпО.. 
В щелочной среде ион МпО; принимает один электрон: 


_ 4МпОх -- 4е + 4ОН` —> МпОГ + 2Н:0 + О», (3) 


причем образуется ион марганцовистой кислоты МпО? зеленого 
цвета. 

. Перманганатометрические определения почти всегда выполняют 
в кислой среде и очень редко в слабокислой или нейтральной среде. 
Это объясняется тем, что образование темно-бурого осадка двуокиси 
марганца затрудняет установление окончания титрования, в то 
время как в кислой среде образуется бесцветный ион Мп”. При 
титровании всегда прибавляют некоторый“избыток кислоты по срав- 
нению с требующимся теоретически. Избыток кислоты реакции не 
мешает. 

Грамм-эквивалент перманганата равен его молекулярному весу, 
деленному на число электронов, принимаемых семивалентным мар- 
ганцем в данной реакции. Так как в зависимости от кислотности 
марганец в перманганате калия принимает разное число электро- 
нов, то и грамм-эквивалент перманганата будет в каждом случае 
‘различным. 
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Для реакции окисления в кислой среде по уравнению (1) грамм- 
эквивалент КМпО) равен 


М 
Экмло, = 5 = 18:08 — 31,607. 


Для реакции окисления в нейтральной или слабокислой среде 
по уравнению (2) грамм-эквивалент КМпО4 равен 


Экмпо. = д. = - —= 52,679 г. 


Приготовление раствора перманганата калия 


Поскольку ‚нерманганатом калия обычно пользуются для титро- 
вания в кислой среде, то и растворы его готовят, исходя из грамм- 
эквивалента, равного 31,607 г. Для приготовления 1 д 0,1 М раство- 
ра перманганата требуется растворить 31,607.0,1=3,1607 г КМпО, 
в 1 л воды. Кристаллический перманганат калия обычно содержит 
ряд примесей, особенно двуокись марганца. Кроме того, в первые 
дни после приготовления раствора происходит окисление случай- 
ных органических веществ; содержащихся‘ в дистиллированной 
воде, вследствие чего концентрация раствора перманганата калия 
постепенно изменяется. Поэтому сначала готовят раствор перманга- 
ната калия приблизительно требуемой концентрации. 

Навеску перманганата калия (х. ч. или ч. д. а.) из расчета 
3,2 г на | л, взвешивают на техно-химических весах на часовом 
стекле или в бюксе. Точное взвешивание на аналитических весах 
не имеет смысла. Крупнокристаллический перманганат калия пред- 
варительно растирают в фарфоровой ступке. 

Взятую навеску КМпОл пересыпают в стакан емк. 0,5 д или | д, 
в зависимости от ее величины, и приливают 250 или 500 мл прокиня- 
ченной и охлажденной дистиллированной воды, перемешивают сте- 
клянной налочкой, дают раствору отстояться 10 мин. и сливают 
(декантируют) раствор в приготовленную для него посуду темного 
стекла — чисто вымытую и сполоснутую дистиллированной водой 
склянку или бутыль. В стакан снова приливают 250 или 500 мл 
воды, перемешивают и снова декантируют раствор в склянку. Этот 
процесс повторяют до растворения всего перманганата калия. На 
дне стакана обычно остается некоторое количество нерастворимых 
примесей (главным образом бурый осадок МпО,), которые выбра- 
сывают. 

После каждой декантации склянку с раствором взбалтывают, 
а после вливания последней порции раствора и оставшегося количе- 
ства воды раствор перемешивают, закрыв бутыль стеклянной при- 
тертой пробкой и затем оставляют на 7—10 дней в темноте. За это 
время окисляются все случайные органические примеси в воде, 
а образовавшаяся двуокись марганца осядет на дно. По прошествии 
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указанного времени раствор осторожно сливают при помощи с1ё- 
клянного сифона или фильтруют через стеклянный фильтрующий 
тигель с пористой пластинкой (через волокнистый асбест или стек- 
лянную вату). Через’ бумажный фильтр раствор перманганата 
фильтровать нельзя. Титр выстоявшегося и профильтрованного раёт- 
вора, защищенного от пыли и испарения, практически не изменяет- 
ся длительное время. За 4 месяца он понижается на 0,5%; если 
раствор не фильтровался, то за то же время титр уменьшаетея 
на 5%. 

Титр перманганата уменьшается вследствие окисления органи- 
ческих загрязнений, находящихся в воде, а также вследствие 
того, что перманганат постепенно разлагается с выделением кисло- 
рода. В нейтральных растворах скорость разложения очень мала, 
но она увеличивается при нодкислении раствора. Разложение пер- 
манганата ускоряется также действием света, а особенно каталити- 
чески присутствием МпО, и ионов Мп?*. _ 

Перманганат калия в холодной воде растворяется довольно мед- 
ленно; его можно растворять в горячей воде. 

Для быстрого приготовления 0,1 М раствора перманганата 33,2 г 
КМпО, (х. ч.) растворяют, как описано выше, в | л воды, нагревают 
раствор до кипения и выдерживают его при этой температуре на 
водяной бане в течение | часа. Затем раствор фильтруют через ас- 
бест, стеклянную вату или фильтрующую воронку со стеклянной 
пористой пластинкой в склянку с притертой пробкой. После охла- 
ждения раствора до комнатной температуры устанавливают его 
титр. 
Если титр раствора перманганата уменьшился на 1%, то необхо- 
димо через несколько дней его снова проверить; если титр раствора 
прогрессивно убывает, то таким раствором пользоваться нельзя. 
Препарат, из которого готовился раствор, следует очистить пере- 
кристаллизацией или вообще изъять из употребления. 

Растворы перманганата калия хранят в склянках темного стекла 
или склянках, покрытых снаружи черным лаком или оклеенных 
черной бумагой. Можно покрывать склянки чехлами из черной 
хлопчатобумажной ткани. Склянки с запасными растворами КМпО, 
хранят в темном шкафу. 

Титр 0,1 № раствора перманганата калия проводят не реже чем 
через один-два месяца. 

Следует избегать соприкосновения раствора перманганата с рези- 
новыми трубками или пробками. При титровании необходимо поль- 
зоваться бюреткой со стеклянным краном. 

Для приготовления 0,01 М№ раствора перманганата отбирают 
пипеткой 100 мл 0,1 М раствора, переносят в мерную колбу емк. 1 л 
и разбавляют до метки бидистиллированной водой, перегнанной 
с несколькими кристалликами перманганата. 0,01 № раствор доволь- 
но быстро разлагается и изменяет свой титр; его следует пригото- 
влять незадолго перед использованием. 
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Устойчивый длительное время 0,01 № раствор перманганата 
готовят растворением 0,32 г КМпО (х. ч.) в 1 л дистиллированной 
воды. Раствор сначала выдерживают в течение | часа на кипящей 
водяной бане, а затем кипятят несколько минут. После охлаждения 
раствор фильтруют через стеклянную фильтрующую воронку © пори- 
стой пластинкой в темную склянку. Титр такого раствора не изме- 
няется 2—3 мес. 


Стандартизация Зраствора перманганата калия 


Под стандартизацией раствора понимают процесс определения 
его нормальности или титра. . 

Для стандартизации растворов перманганата калия чаще всего 
используют щавелевую кислоту Н»С.О4-2Н.О, оксалат натрия 
Ма-С.Ол, оксалат аммония (МНа).С.О. НО, мышьяковистый ангид- 
рид Аз2Оз, металлическое железо, соль Мора Ее$ЗО;. (МН4).5Ол- 
.6Н.О ит. д. 

Лучшими веществами для стандартизации раствора: перманга- 
ната калия являются щавелевая кислота, оксалат натрия и оксалат 
аммония. 


а) Стандартизация по щавелевой кислоте. 

Щ авелевая кислота СООН.СООН.2Н.О (мол. вес 126,064) при 
189°С плавится и разлагается с образованием СО, СО, и Н.О. 
Имеющиеся в продаже препараты (х. ч.) содержат 99,8% Н,С.Ол: 
.2Н.О. . 

При температуре выше 30°С начинается потеря кристаллиза- 
ционной воды, при 100°С происходит полное обезвоживание. Без- 
водная щавелевая кислота сильно гигроскопична и снова поглощает 
влагу из воздуха. 

Перманганат калия взаимодействует со щавелевой кислотой 
по уравнению 


5Н.С.О. + 2КМпо, + ЗН.5О. = 2Мп$0О. -- 1000. - К.$0, + 8Н.О. 


Применяемая щавелевая кислота должна быть химически чистой, 
ее состав должен строго соответствовать формуле Н›С.О..2Н.О. 
Щавелевую кислоту подвергают очистке путем перекристаллиза- 
ции и для установки нормальности раствора перманганата приме- 
няют только свежеперекристаллизованную щавелевую кислоту, так 
как она при хранении может терять часть кристаллизационной 
ВОДЫ. 

Как видно из уравнения реакции, с двумя молекулами КМпО, 
реагирует пять молекул Н.С»О4. Ионы С,О} окисляются с отдачей 
двух электронов 


СО —2е = 2СО., 
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откуда грамм-эквивалент щавелевой кислоты равен половине ее 
молекулярного веса 


126,064 
Энхсо,аню = 5 = 63,032 г. 


Перекристаллизациящавелевой кислоты. 
Для приготовления 1 л 0,1 № раствора щавелевой кислоты требуется 
63,032.0,1=6,3032 г перекристаллизованной щавелевой кислоты. 

Для перекристаллизации 100 г щавелевой кислоты отвешивают 
на техно-химических весах, помещают в стакан емк. 300 мл, прили- 
вают 150 мл горячей воды и нагревают на газовой горелке (на сетке) 
до ее полного растворения, непрерывно перемешивая стеклянной 
палочкой. Горячий раствор фильтруют через бумажный складчатый 
фильтр. Воронку и фильтр берут таких размеров, чтобы вместился 
сразу весь горячий раствор. Воронку следует употреблять с укоро- 
ченной трубкой, так как длинная трубка забивается кристаллами. 
Большие количества раствора необходимо фильтровать через ворон- 
ку для горячего фильтрования. Если при фильтровании раствора 
в воронке выделились кристаллы, то их растворяют в небольшом 
объеме горячей воды и затем фильтрат упаривают до первоначаль- 
ного объема. 

Для того чтобы ускорить кристаллизацию, стакан с профильтро- 
ванным насыщенным раствором Н.С.О. помещают для охлаждения 
в кристаллизатор емк. 2—3 л, наполненный холодной водопровод- 
ной водой, и перемешивают; при появлении кристаллов перемеши- 
вание ускоряют. По охлаждении раствора перемешивание продол- 
жают еще 10 мин. При этом получаются мелкие кристаллы щавеле- 
ВОЙ КИСЛОТЫ. 

Выделившиеся кристаллы отделяют от маточного раствора пу- 
тем фильтрования под вакуумом. Для этого в фарфоровую воронку 
Бюхнера помещают сначала фильтр, закрывающий только ее дно. 
Затем кладут второй фильтр, несколько большего размера. Филь- 
тры смачивают водой из промывалки и отсасывают при помощи 
водоструйного насоса; при этом фильтры плотно присасываются 
ко дну воронки. Весь раствор с кристаллами выливают в воронку. 
Кристаллы, оставшиеся на стенках стакана, отделяют стеклянной 
палочкой. Затем включают насос и производят отсасывание до тех 
пор, пока из трубки воронки не прекратится стекание капель раство- 
ра в колбу, а кристаллы в воронке не станут белоснежными. 

Кристаллическую щавелевую кислоту вместе с фильтрами извле- 
кают из воронки и помещают на сложенный вдвое лист фильтро- 
вальной бумаги. Оставшиеся на стенках воронки кристаллы счи- 
щают стеклянной палочкой. Кристаллы распределяют равномерно 
по бумаге, накрывают их вторым листом фильтровальной бумаги 
и тщательно отжимают. Когда бумага станет влажной; ее заменяют 
новой и снова отжимают; этот процесс повторяют до тех пор, пока 
бумага перестанет увлажняться. При каждой смене бумаги 
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кристаллы разрыхляют и перемешивают стеклянной палочкой. Их 
сушат до тех пор,. пока они перестанут прилипать к стеклянной па- 
лочке или будут отставать от нее при легком постукивании. После 
этого их оставляют на воздухе еще полчаса, распределив тонким 
слоем на листе фильтровальной бумаги. Выход — около 70 г. 

Полученную таким образом кристаллическую щавелевую кисло- 
ту хранят в плотно закрытой банке или бюксе. 

Приготовление 0,1 М раствора щавелевой 
кислоты. 0,1 М раствор щавелевой кислоты для стандартизации 
0,1 М раствора КМпО. обычно приготовляют в количестве 250— 
500 мл, но не больше, так как щавелевая кислота в растворе посте- 
пенно разлагается и долго храниться не может. 

Для приготовления 0,5 л 0,1 М раствора щавелевой кислоты 
требуется 0,5.0,1.63,032 3,1516 г. Взвешивание производят на 
аналитических весах на часовом стекле или в бюксе. Затем навеску 
щавелевой Кислоты пвреводят в мерную колбу емк. 0,5 л, используя 
неболыпую воронку; щавелевую кислоту ссыпают в воронку, 

`а часовое стекло (или бюкс) снова взвешивают. Таким образом, 
количество Н.С.О..2Н.О находят по разности. Воронку тщательно 
смывают несколько раз водой из промывалки; всего расходуется 
150—200 мл воды. Содержимое колбы осторожно перемешивают до 
полного растворения щавелевой кислоты, следя при этом, Чтобы 
капли раствора не попали на горло колбы выше метки. Затем содер- 
жимое колбы доводят водой до метки, колбу закрывают пробкой 
и тщательно перемешивают, переворачивая ее несколько раз вверх 
дном. 
Если навеска щавелевой кислоты была 3,2216 г, то титр раствора 
равен 


Тн‚со’зн.о = ив = 0,006443 г/мл.` 


Нормальность раствора щавелевой кислоты 


3,2246.1000 
Мньс,о..зн.о = ‘63 032-500 = 0,1022. 


Щавелевая кислота в растворенном виде при хранении медленно 
разлагается под влиянием кислорода воздуха на. свету: 


2Н.С.О -- 05 > 4СО. — 2Н.о. 


Поэтому растворы хранят в темноте. 

Щавелевую кислоту в растворе во время хранения разлагают 
также плесневые грибки. Поэтому к раствору щавелевой кислоты 
добавляют 300 мл разбавленной 1: 5 серной кислоты на | л раствора. 
Такой раствор устойчив в течение нескольких месяцев. 

Титрование. Для стандартизации раствора перманганата 
отбирают пипеткой или при помощи бюретки 3—4 порции по 25,0 мл 
раствора щавелевой кислоты в конические колбы для титрования. 
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В каждую колбу приливают по 15 мл 2 М раствора серной кисло- 
ты и нагревают до 80—90? С (но не до кипения), затем медленно 
титруют раствором перманганата, подложив под колбу лист белой 
бумаги для лучшего наблюдения изменения окраски. Титровать 


- рекомендуется быстро падающими каплями перманганата, при этом 


раствор необходимо хорошо перемешивать. К концу титрования 
содержимое колбы подогревают и дотитровывают раствор Н»С»Оа, 
добавляя по каплям перманганат до появления едва заметного на 
белом фоне устойчивого бледно-розового окрашивания. Отсчет по 
бюретке с перманганатом производят по верхнему краю мениска. 

Первое титрование обычно дает лишь ориентировочное значение 
отсчета по бюретке, которое указывает, где следует ожидать конеч- 
ную точку титрования. Из отсчетов титрования 3—4 последующих 
проб вычисляют среднее значение. Отсчеты по бюретке делают до 
сотых долей миллилитра. 

Допустим, что при трех титрованиях было израсходовано 
25,45; 25,50 и 25,47 мл раствора. Находим среднее: 


ПРЕ Ь, ОЕ 25 = 25,47 мл. 


По взятым для титрования объемам и нормальности раствора 
щавелевой кислоты вычисляем нормальность раствора перманганата: 


он.сюи ан, * Мн,со..зн,0 = ОКМпо, * МКМа0е 
25,0.0,10222 == 25,41. М кмпо,, 


откуда 


25,0.0,10 
Мило, = РИ == 0,1003. 


Титр перманганата 


№кмпо.' Экмпо, _ 0,1003.34 607 


Ткмпо, = 1000 1600 = 0,003171 г/мл. 


Такой способ установки титра называется способом пипетиро- 
вания, но существует другой способ, называемый методом отдель- 
ных навесок. 

Для установки титра берут 3—4 отдельных навески свежепере- 
кристаллизованной щавелевой кислоты в колбы для титрования 
емк. 250 мл и растворяют их в произвольном объеме (50—100 мл) 
воды. Добавляют по 10 мл 2М серной кислоты, нагревают до 80— 
90° Си титруют, как описано выше. Величина навески должна быть. 
такой, чтобы расходовалось примерно около 25 мл 0,1 № раствора 
перманганата, т. е. навеска щавелевой кислоты должна быть 


63,032.0,1.25 


000 — 0,16 г 
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По результатам титрований рассчитывают нормальности, а за- 
тем находят среднее значение из нескольких близко сходящихся 
определений. Если одна из навесок щавелевой кислоты была 0,1617 а 
и на ее титрование было затрачено 25,40 мл раствора перманганата, 
то какова нормальность раствора перманганата? 

Нормальность раствора КМпО. вычисляем по формуле 


где дл — величина навески, а; 
Э — грамм-эквивалент стандартного вещества; 
и — объем раствора, пошедшего на титрование навески, мл; 


0,1647-1000 


№ = 63.032:25,40 


= 0,1010. 


6) Стандартизация по оксалату аммония или оксалату натрия. 


Аммоний щавелевокислый (МН4)›С.Ог-Н,О (оксалат аммония, 
мол. вес 142,11) — белое кристаллическое вещество. Пл. 1,50. 
Растворим в воде. Мало растворим в этаноле. Имеющиеся в про- 
даже препараты х. ч. или Ч. д. а. содержат 99,8% (МН.),С.Ол. 
.Н.О. Реактив устойчив при хранении на воздухе. Очистку произво- 
дят перекристаллизацией. 

При нагревании от 68 до 133°С теряет одну молекулу воды, 
при нагревании выше 182° С разлагается. 

Оксалат аммония можно приготовить из щавелевой кислоты 
и аммиака. 104 г щавелевой кислоты Н,С.О.-2Н.О растворяют 
в 160 мл воды при нагревании до 60° С и раствор фильтруют через 
складчатый фильтр или воронку горячего фильтрования. Филь- 
трат собирают в фарфоровую чашку, в которой находится 142 мл 
концентрированного аммиака. Раствор охлаждают холодной водой 
при непрерывном помешивании. Выпавшие кристаллы сразу же 
отфильтровывают с отсасыванием и сушат на воздухе при комнатной 
температуре. 

Оксалат аммония взаимодействует с перманганатом по уравне- 
нию 


5 (МН. 50. -- 2К МпО. -- 8Н.50. —= 2Мп5о. -- 
+- К,50, +- 5 (МН,)+ 501 -- 1000, + 8Н,О. 


Грамм-эквивалент оксалата аммония ' 


М 442,44 
Э(мнис:0..н.о = = = 71,055. 


Для стандартизации раствора перманганата берут три-четыре 
навески оксалата аммония примерно по 0,18 г, помещают в колбы 
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для титрования, растворяют в 25 мл воды, прибавляют по 20 мл 
2М раствора НО и нагревают до 70—80°С на водяной бане, не 
доводя до кипения. 

Горячий раствор титруют перманганатом до появления слабо- 
розового окрашивания. Первые капли прибавленного перманганата 
обесцвечиваются медленно, затем реакция ускоряется. 

Для титрования методом пипетирования готовят 250 или 500 мл 
0,1 М раствора (МНа)»С»›Ох в мерной колбе. Для получения 500 мл 
0,1 М раствора требуется теоретически 3,5528 г (МН4),С.Ох- НзО, 
а для 250 мл —1,7764 г. По навеске и объему вычисляют нормаль- 
ность приготовленного раствора оксалата аммония. 

Отбирают пипеткой 25,0 мл раствора оксалата аммония в колбу 
для титрования, добавляют 20 мл 2М раствора Н,5Оь, нагревают 
до 70—80° С и титруют раствором перманганата до появления устой- 
чивого слабо-розового окрашивания. Вблизи конечной точки раст- 
вор подогревают и дотитровывают. Вычисляют нормальность раство- 
ра ‘перманганата или его титр. Если, например, на 25,0 мл раствора 
(МН .С2О, с М=0,1015 пошло 25,62 мл раствора КМлОь, то нор- 
мальность раствора перманганата будет 


{25,0.0,4015 
МЕмпо. = 5 = 0,09906. 


Натрий щавелевокислый Ма.С›О. (оксалат натрия, мол. вес 
133,998) — белый кристаллический порошок, кристаллизуется без 


. ВОДЫ. 


Растворимость оксалата натрия в 100 мл воды: при 10 С— 
2,77 г; при 20° С—3,30 г; при 80° С — 5,54 г. Нерастворим в этаноле. 
Начинает разлагаться при температуре выше 240°С на МаСОз 
и СО. Негигроскопичен. После перекристаллизации высушивают 
в сушильном шкафу при 105—110? С. Имеющийся в продаже препа- 
рат х. ч. содержит 99,8% Ма,С»Ох. Взаимодействует с перманганатом 
по уравнению 


5Ма›С.О, --"2КМпО4--,8Н,5$0. —= 2Ми$О4 -- К.5О. -- 
+- БМа,5Ой-- 1000/-- 8Н,О. 


Грамм-эквивалент оксалата натрия равен: 


”. М 433,998 
Эма,с,о, = — — и 66,9997г. 


Из перекристаллизованного и высушенного препарата готовят 
раствор необходимой нормальности. Берут три-четыре аликвотные 
части по 25,0 мл пипеткой. К каждому раствору в колбе приливают 
по 15 мл2 М серной кислоты, нагревают до 80—90° С и титруют точ- 
но так же, как и щавелевую кислоту, до появления слабо-розового 
окрашивания. 
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Для стандартизации 0,1 № раствора КМпО, методом отдельных 
навесок берут несколько навесок оксалата натрия примерно по 
0,17 г, растворяют каждую из них в 50—100 мл воды, добавляют 
по 15 мл 2М серной кислоты, нагревают до 80—90 С и титруют 
до появления слабо-розового окрашивания. Титр и нормальность 
вычисляют, как указано выше (стр. 135, 136). 


в) Стандартизация по металлическому железу. 

Для стандартизации раствора перманганата пользуются форте- 
пьянной проволокой, содержание железа в которой точно известно 
и не ниже чем 99,5% . Применяют также железо, полученное электро- 
литическим путем. 

Двухвалентное железо Ре? окисляется перманганатом калия 
по уравнению 


10 Ее5О. + 2КМпо, -- 8Н.5о, = 2Мп$0, + 
+ 5Ее, (3О,)з + К»$О, - 8НаО. 


Грамм-эквивалент металлического железа равен его грамм-атому 
Эве = Аве = 55,847. 


Для стандартизации 0,1 № раствора перманганата готовят 250 мл 
0, М раствора соли железа, растворяя —1,4 г (точная навеска) 
чистого металлического железа. 

Железную проволоку предварительно хорошо очищают наждач- 
ной бумагой от окислов железа. Растворяют железо в разбавленной 
серной кислоте. Для того чтобы двухвалентное железо не окисля- 
лось кислородом воздуха’ при растворении, добавляют карбонат 
натрия или магния, которые под действием серной кислоты выде- 
ляют СО.. 

В колбу с навеской металлического железа добавляют 0,3— 
0,5 г МаНСО; или МёСО; приливают 80 или 100 мл разбавленной 
1:9 серной кислоты, закрывают колбу пробкой с клапаном Бунзе- 
на и нагревают на песчаной бане до полного растворения железа. 
Углекислый газ, выделяющийся при действии серной кислоты на кар- 
бонат, вытесняет из колбы воздух. ` 

Клапан Бунзена представляет собой резиновую трубку, имею- 
щую продольный разрез длиной [ см; одним концом она надевается 
на короткую стеклянную трубку, вставленную в отверстие в проб- 
ке, второй конец закрыт кусочком стеклянной палочки. 

После растворения навески железа раствор слабо кипятят еще 
несколько минут, затем охлаждают (не открывая пробки!) и быстро 
переливают в мерную колбу. Споласкивают колбу, в которой произ- 
водилось растворение железа, несколько раз свежепрокипяченной 
и охлажденной водой, сливая смывные воды в ту же мерную колбу. 
Содержимое колбы доводят водой до метки, колбу закрывают плотно 
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пробкой и хорошо перемешивают Отбирают пипеткой 25,0 мл раство- 
ра соли железа в коническую колбу и титруют перманганатом 
при комнатной температуре до появления слабо-розового окраши- 
вания. 

Для стандартизации методом отдельных навесок берут 3—4 
навески по 0,15-—0,20 г металлического железа в отдельные кони- 
ческие колбы емк. 250 мл, растворяют в 40—50 мл Н»$О, (1: 9) 
с добавкой 0,3—0,5 г МаНСО:; с использованием клапана Бунзена, 
охлаждают и титруют. 

Пример. Раствор 1,4072 г фортепьяннои проволоки с содержани- 
ем 99,6% железа разбавлен в колбе емк. 250 мл. Для титрования 
взято три порции раствора по 25,0 мл; на титрование было израсхо- 
довано перманганата в среднем 24,75 мл. 

В 250 мл раствора содержится двухвалентного железа: 


1,4072.99,6 


100 = 1,4016 г. 


В 75 мл раствора содержится железа: 


1,4016.25,0 
250 


= 0,14022г. 
Титр раствора перманганата по железу: 
=== = 0,005663 г/мл. 


Нормальность раствора перманганата: 


0,005663.1000 
Мкмоо, = 5581 = 0,1014. 


г) Стандартизация по мышьяковистому ангидриду. 


Мышьяковистый ангидрид Аз›Оз (трехокись мышьяка, мышьяко- 
вистая кислота, мол. вес 197,84) — белый аморфный порошок или 
стекловидные куски. Образует различные модификации: кристалли- 
ческий Аз›О.— в форме правильных октаэдров или тетраэдров 
(пл. 3,86) или моноклинических игл и листочков (пл. 4,15); аморф- 
ный Аз»Оз— стекловидная прозрачная масса (пл. 3,74). 

Растворимость в 100 мл воды: 1,22г при 0° С; 10г при 100? С. 
Хорошо растворим в растворах карбонатов щелочных металлов 
и в соляной кислоте (особенно при нагревании). Очищают его 
возгонкой или перекристаллизацией (см. стр. 155). 

Мышьяковистый ангидрид и соли мышьяковистой ‘кислоты явля- 
ются сильнейшими ядами. Хранят их в банках, соблюдая правила 
для ядовитых веществ. 
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Перманганат калия взаимодействует с арсенитом натрия по 
уравнению: 


5МаАзО, -- 2КМпо, -- 6нНЦ -- 2Н.О == 
= 5БМаНзА$О. -- ЭКС -- 2МпСЬ. 


Трехвалентный мышьяк окисляется до пятивалентного. Грамм- 
эквивалент мышьяковистого ангидрида 


Эко = И = 1 — 49,46 г. 


При титровании перманганатом калия в присутствии сер- 
ной кислоты появляется желто-зеленое или коричневое окраши- 
вание вследствие образования арсенатов трехвалентного мар- 
ганца. 

Реакция в солянокислой среде в присутствии катализатора 
протекает до конца без осложнений. . 

Около 0,125 г мышьяковистого ангидрида растворяют в 10 ил 
ЗМ раствора МаОН, приливают 15 мл соляной кислоты (1: 1} 
и 50 мл воды. Добавляют каплю 0,002 М раствора иодата калия 
КУО: как катализатор ититруют перманганатом до появления сла- 
бо-розового окрашивания. . 

После оттитровывания нескольких навесок мышьяковистого ан- 
гидрида вычисляют нормальность перманганата по каждой навеске, 
а затем из близко сходящихся результатов находят среднее. 

Если, например, взято 0,1321 г мышьяковистого ангидрида 
и затрачено 27,8 мл раствора перманганата, то нормальность 


, _ 0,1324-1000 _ 
М№кмпо, = 49.46.27.8. = 0,09610. 


Титр раствора перманганата по определяемым веществам 


Титр раствора перманганата Т по определяемому элементу 
(или веществу) вычисляют по формуле 


=. Кмаоь. 9 
1000 ‘°’ 
где №кмис, — нормальность перманганата; Э — величина грамм- 
эквивалента определяемого вещества или элемента (в г). 
Величину грамм-эквивалента находят в таблице (см. табл. 17). 
Например, титр 0,1000№ раствора перманганата по железу (9-== 


= 


Ткмпоцве = В = 0,005585 г/мл. 
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‚ а также в растворенном состоянии. 


Таблица 17 


Грамм-эквиваленты (9) различных веществ при титровании перманганатом 
в кислой среде 


Титруемое вещество Э эЭ Титруемое вещество | Э #3 
{СООН)з.2НО 63,03] 79959] Мо [Мо (\) — Мо (У1]] |95,94| 98200 
(СООН)}». 45,02| 65340] МН2ОН (по Рашигу) 16,52] 21794 
{СОО)з 44,01| 64356] НМОз `23,54| 37124 
Са 20,04| 301901 №03 19,00] 27884 
Сад 28,04| 44778] МНаМО» 32,02] 50548 
СаСОз 50,05] 69937! Маз СзОв 67,00! 82608 
Са (ОН) 37,05] 56877| МаСЮз (СЮ-Ее"+ С!-)* | 47.73 24874 
-е-_ Се 140,12] 14650] Цао, 
`Зюх себ, 172,12 ОЗ ром 34,50} 54782 
СЕ 47 33| 23880] МАМОз (№0; >” №) 28,33! 45230 
СгзОз 25,33] 40364| РЬОз | 119,60] 07775 
СтО 38,66] 58726] РЬЗОа 342,79! 53503 
ге 55,85 74702] $20 ($8084 Ее* 2502) | 96,06] 93254 

е 71 ‚85. 85643] 5Ь [3Ь (ПТ) — ЗЬ (У 

„РезОз 79,85] 90227 о, о мй а и 
Ее О: 7НзО 218,02| 44407] Т1 (Т13+ -> ТМ+) 47 90 68032 
Рез (ЗО4з-9ЭНзО 281,00] 44871] Ц (04+ -> 002+) 119 04| 07559 

. (МН4)2504-РеЗОв-6НзО |392,14| 59344 050 140.35] 44122 
НО 11504 23065] У [У (ТУ) У (7 50,942] 70708 
Мп (по Фольгарду) 16,48| 24701 | />Оз 90.94] 95875 
Мп (по Гампе) | 27,471| 43886] Уз Оз 74 94| 87474 
МпО» (по Фольгарду) | 26,08] 41631 


* 
В скобках дается схема реакции, на которой Жосновано определение» 


БИХРОМАТОМЕТРИЯ 


В бихроматометрии’ рабочим титрованным раствором служит 
раствор бихроматл калия К»Сг»О.. 


Бихромат калия] 
{калий двухромовокнслый) 


КеСг› 07 Мол. вес 294,19 
“” Бихромат калия — оранжев 
о-красные кристаллы. Пл. 9 
Кристаллизуется без воды. Плавится при 398° С. Начинает. о: 


гаться при нагревании выше '700° ает разла- 


С. Весьма устойчив в сухом виде, 
Растворимость бихромата калия в 100 мл воды: 7,4 г при 10° С; 
Ы й 


12,4 г при 20° С; 18,1 г при 30° С; 68,6 г при 80? С; ь С; 
94,1 г при 100? С. В этаноле не растворим, ” 81 епри 90° С; 
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Бихромат калия, как окислитель, имеет следующие преимуще- 
ства по сравнению с перманганатом: 

а) Титрованный раствор бихромата калия можно готовить раство- 
рением точной навески соли в определенном объеме воды. Перекри- 
сталлизацией и высушиванием при 200° С легко получить препарат 
химически чистым. После этого его состав точно соответствует 
формуле К»СггОт. 

6) Раствор бихромата чрезвычайно устойчив. Бихромат калия 
не разлагается даже при кипячении в кислых растворах. Раствором 
бихромата можно титровать немедленно после его приготовления. 
Им можно титровать горячие солянокислые растворы. Бихромат 
в растворе не действует на резину. 

По наблюдениям Карея*, 0,1 М раствор бихромата, хранившийся 
в течение 93 лет в склянке с корковой пробкой, по внешнему виду 
совершенно не изменился и был прозрачен. Нормальность же его 
измени лась с 0,1004 до 0,1001. 

Бихромат калия разрушает кожные покровы, дыхательные пути 
и хрящевые ткани. Следует остерегаться вдыхания его пыли, С реа- 
ктивом следует работать в резиновых перчатках под тягой. 

Для перекристаллизации 100 г бихромата калия растворяют 
в 150 мл воды при нагревании до температуры кипения. Энергично 
размешивая, раствор выливают тонкой струей в фарфоровую чашку 
для получения мелких кристаллов. Охлаждают раствор ледяной 
водой и выпавшие кристаллы отфильтровывают с отсасыванием на 
воронке с пористой стеклянной пластинкой, сушат 2—3 часа при 
100—105° С, измельчают и окончательно высушивают при 200? С 
в течение 10—12 час. 

Для получения бихромата калия 300 г хромата калия КзСгОи 
растворяют в 500 мл воды, раствор фильтруют, прибавляют смесь 
117 мл концентрированной азотной кислоты с 250 мл воды и пере- 
мешивают. Раствор выпаривают на водяной бане до появления 
кристаллической пленки, охлаждают, отфильтровывают выпавшие 
кристаллы с отсасыванием и отжимают между листами фильтроваль- 


ной бумаги. 
Препарат сушат 3 часа при 100—105° С, а затем 10—12 час. 


при 200° С. , 
При окислении бихроматом шестивалентный хром восстанавли- 


вается до трехвалентного: 
Се. ОР” + бе + 14Н* = 2Сг%* - 7НФО. 
Грамм-эквивалент бихромата равен его молекулярному весу, 
деленному на шесть: 


Эк,ск.о, = и = ав — 49,032. 


1М. Сагеу. У. Ат. РВагт Аз., 16, 115 (1927). 
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‚Окислительный потенциал бихромата: 


= -- 1,36 в. 


СО? /СН+ 
Приготовленне раствора бихромата калия 


Для приготовления 0,1 № раствора требуется 49,032.0,1 =4,9039 а 
перекристаллизованного бихромата калия на | л раствора ’Взве- 
шивают бихромат калия на аналитических весах, растворяют в мер- 
ной колбе и доводят объем водой до метки. Путем деления ЛЧ 
навески на объем вычисляют титр раствора. м 

Растворы бихромата часто применяют для определения железа 
приготовляя растворы его с титром, соответствующим определенно- 
му околичеству Ре, РеО или РеО.. Если, например, растворить 

‚199 г бихромата калия в 1 л воды, то такой раствор будет иметь 
титр пожелезу Тк,ско/ее =0,0025г/мл. Нормальностьего М=0,04476 
б Если растворить 5,2678 гв 1 л воды, то титр такого раствора 
будет: по железу — Тк,сг.о/ее =0,006000 г/мл; по закиси железа — 

К.СОуЕео =0,007719 г/мл; по окиси железа — Ткс = 
= 0,0851 г/мл. Нормальность его М№=0,1074. бооитью, 

, аствор бих 
верно м ас вор ы хромата готовят растворением 2,4516 г К.Сг.О. 
в мерной кс добавлением воды до метки. 0,05 М раствор 
мож тот вить также разбавлением 0,1 № раствора равным объе- 
ай М раствор К»Сг.От готовят разбавлением 100 мл 0,1М№ 
раствора в мерной колбе емк. | лдо метки дважды перегнанной во- 
дой или же растворением 0,4903 г К»„Сг2О, в мерной колбе емк. | л 

Болыпие количества раствора бихромата (5—10 л) готовят. при: 
близительной нормальности, а затем устанавливают нормальность.. 


Стандартизация раствора бихромата калия 


Титр раствора бихромата устанавливают или проверяют по оки- 
си железа или по стандартному образцу железной руды, а также 
по чистому металлическому железу. 

Окись железа Ре»О, предварительно высушивают при 100— 
10°С до постоянного веса. 
| Около 0,2 гокиси железа или стандартного образца руды (напри- 
ер, № Та) растворяют в 20—25 мл концентрированной соляной 
лоты с добавкой 10—20 капель 10%-ного раствора $пСь.2Н,О 
о приготовлении см. на стр. 70) при нагревании на песчаной бане 
д полного растворения, закрыв колбу часовым стеклом. В присут- 
ствии. О растворение происходит быстрее. Навеску Ее.О, 
творить также и в концентрированной й 
соляной 
без добавки ЗпСЬь.2Н›О.% «иСлоте 
ео Се полного растворения окиси железа (отсутствие темных 
чек на дне колбы) раствор разбавляют до объема 30—40 мл 
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водой, нагревают почти до кипения и по каплям, при непрерывном 
размешивании, добавляют 10%-ный раствор $115. 2Нз2О до полного 
обесцвечивания. При этом трехвалентное железо восстанавливается 
до двухвалентного. Избыток ЗпСЬь.2Н5О допускается не более 
одной-двух капель. Раствор охлаждают в проточной воде до комнат- 
ной температуры и добавляют к нему 10 мл насыщенного раствора 
Не или 10 мл раствора, Нё$Ол (о приготовлении см. на стр. 74). 
Через 10 мин. к нему прибавляют воду до 200 мл, 25 мл смеси Кнопа 
(о приготовлении см.на стр. 49), три— пять капель раствора дифенил- 
аминосульфоната и титруют раствором бихромата калия до пере- 
хода окраски раствора из чисто зеленой в серо-зеленую, после чего 
титруют по одной капле до появления устойчивого фиолетового 
окрашивания. 
‚ Можно титровать в присутствии пяти капель дифениламина. 
При этом наблюдается переход светло-зеленой окраски в сине-фиоле- 
товую. Зеленая окраска вблизи конечной точки усиливается (Сг2*). 

В присутствии фенилантраниловой кислоты титруют до перехода 
светло-зеленого окрашивания в красно-фиолетовое (вишнево-крас- 
ное); прибавляют три — пять капель раствора фенилантраниловой 
кислоты. 

По расходу раствора бихромата вычисляют его титр по железу. 


Окись железа содержит 69,94% железа. Умножив величину навески 
69,94, 


—0б › или 0,6994, находят количество железа в навеске. Допу- 
стим, что было взято 0,2098 г окиси железа; израсходовано 25,50 мл 
раствора бихромата. Титр раствора по железу равен: 


0,2098.0,6994- 
Ткасьоиее = — 55-50 —== 0,005754 г/мл. 
у. ’ 


Нормальность раствора 


Мк ской = ИХ = 0,1080. 


При установке титра по стандартному образцу руды величину 
навески умножают на процентное содержание железа в руде и про- 
изведение делят на число затраченных миллилитров раствора бихро- 
мата. 

Для уверенности в правильности результата оттитровывают 
три-четыре навески и находят среднее значение титра. 

Для установки титра по чистому металлическому железу (форте- 
пьянная проволока) три-четыре навески ее, по 0,15—0,20 г, раство- 
ряют при нагревании в 40—50 мл разбавленной (7:9) серной 
кислоты в колбах с клапанами Бун%ена, предварительно добавив 
в колбу 0,3—0,5 г МаНСО; или МеСО.. После полного растворения 
железа содержимое колбы слегка кипятят, а затем ‘охлаждают, 
не вынимая пробки. Раствор разбавляют водой до 200 мл, добавля- 
ют к нему 25 мл смеси кислот [150 мл концентрированной Н+$О, 
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вливают в 500 мл воды, после охлаждения доб авляют 150 мл НзРО, 
(пл. 1,70) и доводят водой до 1 1], две капли раствора дифениламина 
и титруют раствором бихромата до появления устойчивого сине- 
фиолетового окрашивания. 

Смесь кислот (Н›5О: и НзРО.— смесь Кнопа) добавляют к титру- 
емому раствору для повышения кислотности и для связывания 
ионов Еез*, образующихся при титровании, в бесцветный’ ком- 
плекс [Ее(РО.)»|3`. 

Разбавление титруемого ‘раствора способствует’ уменьшению 
интенсивности зеленой окраски от образующихся ионов СгЗ*. 

Восстановление иона ЕеЗ* до Ее?* в растворе руды или окиси 
железа можно произвести при помощи металлического цинка (гра- 
нул) или алюминия (стружки) при нагревании до полного обесцве- 
чивания раствора. Отфильтровав через вату избыток нерастворивше- 
гося металла-восстановителя, титруют Ее?* бихроматом в присутствии 
дифениламина, добавив смесь кислот. 

Титр раствора бихромата устанавливают с тем восстановителем, 


какой будет применяться при выполнении анализов. 


Приготовление раствора бихромата калия 
с заданным титром по железу 


Для упрощения расчетов при массовых анализах иногда поль- 
зуются растворами с титрами, выраженными в простых цифрах. 


Так, например, по точной навеске (х.ч.) бихромата калия можно 


приготовить растворы с титрами по железу, равными Г==0, 0025 г/мл 
или Тее=0,0060 г/мл. 
Нормальность такого раствора можно вычислить по формуле: 


1000.Т 
Е] Ю 


где Т — заданный титр по определяемому веществу, г/мл; Э — 


М№ = 


‘грамм-эквивалент определяемого вещества, г. 


Например, нормальность раствора К»Сг.О’ с титром по железу 
Тее=0,0060 г/мл будет равна: 


1000.0,0060 
55,85 


По заданной нормальности легко вычислить необходимую навес- 
ку бихромата калия. Например, для приготовления Ёл 0,1074 № 
раствора следует взять 


п =9.М = 49,032.0,1074 = 5,2678 г К.СгоО.. 


Если же необходимо приготовить большие количества раствора 
{10—20 л) с заданным титром, то готовят сначала раствор прибли- 
женной концентрации, а затем доводят его титр до точного значения. 


М = = 0,1074. 
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Допустим, требуется приготовить 10 л раствора К»Сг»О,; для 
определения железа с Тее=0,0025 г/мл. 22 г К.Сг.О, (теоретическая 
навеска 21,950 г) растворяют в воде и раствор разбавляют до 10 л. 
При титровании навески стандартного образца руды титр раствора 
оказался равным Тее =0,002516 г/мл. Вычисляют сколько миллили- 
тров воды следует прибавить к раствору. 


__ 1000-(74—Т) 


А >, 


где А — требуемое количество миллилитров воды; 
Т:— фактический титр раствора; 
Т — требуемый титр раствора. 

В нашем случае 

1000. (0,0025146—0,002500) 


А = 0,002500 , 
1000-0,000046 _ 
А = — 6.005500 — = 6,4 мм. 


Таким образом, к каждому литру раствора необходимо добавить 
6,4 мл воды, а на 10 4 требуется 64 мл воды. 

Взятым на титрование объемом раствора бихромата пренебре- 
гают. 

Раствор после добавления к нему 64 мл воды (мерным цилин- 
дром) хорошо перемешивают и снова контролируют его титр. Если 
отклонение величины титра от необходимого значения не превы- 
шает 0,1%, то его устанавливают не менее чем по трем навескам 
руды. 

Если титр раствора оказался меньше требуемого, то добавляют 
к раствору необходимое количество бихромата калия. 

Допустим, титр раствора бихромата калия оказался равным 
Тее = 0,002482 г/мл. Вычислим` избыточное количество воды 


1000. (0,002482—0,002500) 


А= -0,002500 , 
А— 1000-(—0,000018) _ —0,018 _ _ 70 
— ``  0,002500 — 90,0025 — =“ 


т. е. на [ л взято 7,2 мл избытка воды, а на 10 л— 72 мл. 
Необходимое количество бихромата калия на | л раствора нахо- 
дим из пропорции 


1000 : 2,1950 = 72 :х, 


__ 2,1950.72 
— 7 1000 


(2,1950— навеска К,Сг.О, на [ л для раствора с заданным титром). 
На 10 л раствора следует добавить 0,0178 г бихромата калия. После 


= 0,001780 г 
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растворения дополнительного количества бихромата и перемеши- 
вания, титр снова контролируют и, если отклонения его не превы- 
шают 0,1%, устанавливают его окончательно. 

Для неустойчивых растворов (например, тиосульфата, перман- 
ганата), требующих предварительного выстаивания, приготовле- 
ние раствора с заданным титром производят путем смешивания 
двух растворов, один из которых несколько концентрированее тре- 
буемого, а второй — раза в два слабее. Готовят предварительно 
растворы приблизительной концентрации, дают Им выстояться 
и устанавливают их нормальность. 

Вычисляют по формуле количество миллилитров разбавленного 
раствора, которое необходимо ‘прибавить к | л более концентриро- 
ванного раствора, чтобы получить раствор требуемого титра: 

: „_— 1000-(Т1—Т) 
— ТГ. ’ 
где ТГ. — концентрация концентрированного раствора; 
` Тэ›— концентрация разбавленного раствора; 
Т — требуемая концентрация раствора. 

Концентрации могут быть выражены через Г или М. 

После смешивания растворов титр полученного раствора прове- 
ряют титрованием. 


Окислительно-восстановительные индикаторы 


Окислительно-восстановительные индикаторы (редоксиндикато- 
ры) большей частью представляют собой органические соединения, 
окисленная и восстановленная форма которых имеет различную 
окраску. Окраска их изменяется при определенном значении оки- 
слительно-восстановительного потенциала титруемого раствора. 
^^ Дифениламин С$НМНС,Н, (мод. вес 169,23) — белые кристал- 
лы со слабым характерным запахом. 

Нерастворим в холодной воде; растворим в органических раство- 
рителях, в концентрированных растворах минеральных кислот, 
но при разбавлении растворов водой выпадает в осадок. Ядовит. 

0,5 или 1 г дифениламина смачивают 3—5 мл воды и растворяют 
в 100 мл концентрированной серной или 100 мл 85% -ной фосфорной 
кислоты при энергичном размешивании. Применяемые кислоты не 
должны содержать окислителей (азотной или азотистой кислоты), 
придающих раствору дифениламина синюю окраску. Допустимо 
лишь слабо-синее окрашивание. Для освобождения серной кислоты 
от окислителей 150—200 мл ее нагревают до выделения густых 
белых паров. 

Окисленная форма — фиолетовая; восстановленная — бесцвет- 
ная (Е = + 0,76 в). 

Чувствительность дифениламина зависит от температуры и кон- 
центрации кислоты. Лучший переход окраски наблюдается при 
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температуре около 20° С. При 12° С чувствительность понижается 
в 5 раз. При 50° С и выше синее окрашивание неустойчиво. При 
кислотности титруемого раствора ниже 0,5 М переход окраски инди- 
катора замедляется. 

Дифениламиносульфонат бария СаН»О,М№5,Ва (4-дифенил- 
аминосульфонат бария, мол. вес 633,93) — бесцветные, иногда с голу- 
боватым оттенком, мелкие листочки. 

Мало растворим в холодной воде, более растворим в горячей. 
При нагревании разлагается. 

1,2 г реактива растворяют в 100 мл горячей воды, добавляют 
при перемешивании 5 г сухого сульфата натрия и кипятят несколь- 
ко минут, после отстаивания отфильтровывают выпавший осадок 
сульфата бария через плотный фильтр. 

Вместо дифениламиносульфоната бария можно применять дифе- 


ниламиносульфонат натрия С.»НОзМ$Ма (4-дифениламиносуль- ` 


фонат натрия, мол. вес 271,28). Бесцветный мелкокристалличе- 
ский порошок. Растворим при нагревании в воде и водно-спирто- 
вых растворах. 
8,5 г соли растворяют в [| 4 воды. . . 
Приготовление дифениламиносульфоната 
натрия из дифениламина. Готовят два раствора. 


Раствор 1. 1 г дифениламина смачивают 1 мл концентрированной 
кислоты в фарфоровой чашке и нагревают смесь на песчаной бане 
10—20 мин. до 1807 С, непрерывно перемешивая до начала загусте- 
ния. Необходимо избегать перегревания, так как дифениламин при 
этом обугливается. После охлаждения вещество растворяют в э— 
10 мл воды при умеренном нагревании и размешивании. 


Раствор 2. 1,14 г едкого натра и 5 г хлорида бария растворяют 
в 25 мл воды. 

20 мл этой смеси нагревают де кипения и помешивая приливают 
к нему раствор /. Полученную кислую смесь нейтрализуют остав- 
шимися 5 мл щелочного раствора 2 до слабокислой реакции по 
бумажке конго и осторожно кипятят для укрупнения осадка сульфа- 
та бария. После отстаивания раствор фильтруют через складчатый 
фильтр. Промывают 2—3 раза горячей водой и разбавляют филь- 
трат до 50 м водой. Если необходимо, фильтрование повторяютчерез 
плотный фильтр. 

Окисленная форма дифениламиносульфоната красно-фиолето- 
вая, восстановленная — бесцветная. Окислительный потенциал Ё = 
= --0,84 в. 

Фенилантраниловая кислота СНа(СООН)МНС,Н, (дифенил- 
амин-2-карбоновая кислота, мол. вес 213,24) — бесцветные или 
слегка серые иглы или порошок. 

Нерастворима в холодной воде и очень мало растворима в горя- 
чей воде; легко растворима в этаноле при нагревании и в водных 
растворах щелочей; мало растворима в эфире и бензоле. 
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0,1 или 0,2 г.фенилантраниловой кислоты растворяют при нагре- 
вании в 30—40 мл воды, к которой добавлено 0,2 г безводного или 
0,6 г кристаллического карбоната натрия, и разбавляют водой до 
100 мл. Перед применением раствор фильтруют. Хранят раствор 
в склянке или капельнице из темного стекла. Раствор устойчив 
в течение нескольких месяцев. 

Окисленная форма — красно-фиолетовая, восстановленная — 
бесцветная. Окислительный потенциал Е = -+- 1,08 в. 

Нейтральный красный СьНу МС (нейтральрот, 2-метил-3-ами- 
но-б-диметиламинофеназин, хлористоводородная соль, мол. вес 
288,78). (О свойствах и приготовлении раствора см. на стр. 222.) 
При рН 7 окислительный потёнциал ЕЁ= —0,330 в. Окисленная 
форма — красная, восстановленная — бесцветная. 


Сафранин Т СоНь № — красно-коричневый порошок. Раство- 
рим в воде с красной окраской. Этанольные растворы красного цве- 
та с желто-красной флуоресценцией. 

Применяют 0,05% -ный водный раствор. При рН 7 окислительный 
потенциал Е = —0,289 в. Окисленная форма — красная, восстанов- 
ленная — бесцветная. 

Индигомоносульфонат калия СвН,О,М,5$К. (мол. вес 380, 41) — 
мелкий фиолетовый порошок. Немного растворим в воде. Нераство- 
рим в этаноле. 

Применяют 0,05% -ный водный раствор. При рНО окислитель- 
ный потенциал ЕЁ =— 0,160 в. Окисленная форма — синяя, восста- 
новленная — бесцветная. 


Индигодисульфонат калия или натрия СвНзО,М.$.Ма, (мол. 
вес 466,37). (О свойствах см. на стр. 223.) 

Применяют 0,05%-ный водный раствор. При рН 7 окислитель- 
ный потенциал Ё = —0,1258в. Окисленная форма — синяя, восста- 
новленная — бесцветная. 


Индиготрисульфонат калия СьН’ОнМ,5$3Кз (мол. вес 616,7)— 
темно-синий кристаллический порошок. Немного растворим в воде 
с сине-фиолетовым окрашиванием. Нерастворим в этаноле. 

Применяют 0,05% -ный водный раствор. ПрирН 7 Е, = —0,081 в 
(при РН ОР, = -- 0,332 в). Окисленная форма — синяя, восстанов- 
ленная — бесцветная. 


Индиготетрасульфонат калия СвНзО«М,$. Ка (мол. вес 734,9) — 
синие кристаллы или порошок. Растворим в воде. Нерастворим 
в этаноле. 

Применяют 0,05% -ный водный раствор. При рН 7 окислитель- 
ный потенциал Е = —0,046 в. Окисленная форма — синяя, восста- 
новленная — бесцветная. 


Метиленовый синий СьН№5С.3ЗНзО (метиленблау, мол. вес 
373,9) — блестящие темно-зеленые кристаллы или мелкий темный 
порошок. Мало растворим в воде и этаноле на холоду, легче при 


149 


нагревании. Растворы окрашены в синий цвет. Растворим в кон - 
центрированной Н»5О1 с желтовато-зеленой окраской. Нерастворим 
в эфире, бензоле и хлороформе. 

Применяют 0,05% -ный водный раствор. При'рН 7 окислительный 
потенциал ЕЁ = -|-0,011 в. Окисленная форма — синяя, восстановлен- 
ная —- бесцветная. 

Тионин С»НМ№$С1.2Н.О (фиолетовая Лаута, мол. вес 999,8) — 
зелено-черный порошок с металлическим блеском. Мало растворим 
в холодной воде, лучше — в горячей, с фиолетовым окрашиванием. 

Применяют 0,05% -ный раствор в 60% -ном этиловом спирте. При 
РН 7 окислительный потенциал Ё = -|- 0,060 в. Окисленная форма — 
фиолетовая, восстановленная — бесцветная, 

Толуидиновый голубой С5НвМ№5С1 (мол. вес 305,8) — темно- 
зеленый порошок. Легко растворим в воде с сине-фиолетовой окрас- 
кой. Растворим в этаноле с синей окраской. 

Применяют 0,05% -ный раствор в 60% -ном этиловом спирте. При 
рН 7 окислительный потенциал Е = -|-0,115 в. Окисленная форма — 
красно-фиолетовая, восстановленная —- бесцветная. 

2,6-Дихлорфенолиндкю-о-крезолят натрия С»НО,МСЬМа (мол. 
вес 290,09) — темно-зеленый порошок. Хорошо растворим в воде 
и этаноле. 

Применяют 0,02% -ный раствор. При РН 7 окислительный потен- 
циал ЕЁ = --0,181 в. Окисленная форма — красно-синяя, восстанов- 
ленная — бесцветная. 

2,6-Дибромфенолиндожфенолят натрия С»Н.О»МВт»Ма (мол. 
вес 379,01) — темно-зеленый, почти черный порошок. Растворим 
в воде и этаноле. 

Применяют 0,02% -ный раствор. При рН 7 окислительный потен- 
циал ЕЁ = --0,218 в. Окисленная форма — красно-синяя, восстанов- 
ленная — бесцветная. , 

2.6-Дихлорфенолиндофенолят натрия С›Н.О»МСЬМа (мол. вес 
290,09) — темно-зеленый ‘порошок. Хорошо растворим в воде и эта- 
ноле. 

Применяют 0,02% -ный водный раствор. При рН 7 окислитель- 
ный потенциал Е = --0,217 в. Окисленная форма — красно-синяя, 
восстановленная — бесцветная. 

м-Бромфенолиндофенолят натрия С»Н'О»МВтМа (3-бромфено- 
линдофенолят натрия, мол. вес 300, 10) — темно-фиолетовый, почти 
черный порошок. Легко растворим в воде и этаноле. 

Применяют 0,02%-ный раствор. При рН7ЁБ. = -+-0,248 в. Оки- 
сленная форма — красно-синяя, восстановленная —- бесцветная. 

0-Фенантролин С›Н:№-Н»О (мол. вес- 198,22). (О свойствах 
см. на стр. 106.) 

Ферроин [С»Нз№ 1: - ЕебОа (0-фенантролинжелезо(П)сульфат). 
Индикатор готовят растворением 1,624 г о-фенантролина гидрохло- 
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рида и 0,695 г ЕеЗО.1 в 100 мл воды. В 1 М растворе Н»5Ол окисли- 
тельный потенциал ЕЁ = -|-1,14 в. Окисленная форма — слабо-голу- 
бая, восстановленная — красная. 

Нитрофенантролин С»Н.ОзМ№: (мол. вес 225,20) — бесцветные 
или светло-желтые иглы или мелкокристаллический пороиюк. 
Мало растворим в воде, растворим в разбавленной НС. В виде 
феррокомплекса (С,›Н»О,М№з)з. ЕеЗОа в 1М№ растворе Н»›5О. оки- 
слительный потенциал Ё=--1,25 в. Готовится аналогично ферроину 
(см. выше). Окисленная форма — голубая, восстановленная — крас- 
ная. о 


ИОДОМЕТРИЯ 
г) 
В иодометрии используют превращение элементарного иода в 
ионы Г` или наоборот. Рабочими титрованными растворами служат 
раствор иода и тиосульфата натрия. 
Иод, являясь слабым окислителем, восстанавливается до “- 
иона: 


2 - 2е— 2. 
Эта реакция обратима, окислительный потенциал 
Бу. == - 0,53 в. 


Поэтому иодом окисляются только те вещества, которые имеют 
меньший потенциал. Ионы иода сильными окислителями окисляюте 
ся до свободного иода. При этом каждый ион или атом иода теряет 
или принимает один электрон. Следовательно, грамм-эквивалент 
иода равен его атомному весу. 


9, = А, = 126,904. 


Иод 
Ат. вес 126,904 


Иод — блестящие темно-серые кристаллы с металлическим бле- 
ском. Легко сублимируется. Пары иода имеют фиолетовую окраску. 

Растворимость иода в 100 мл воды: 0,016 г при 0? С; 0,029 г при 
20° С; 0,096 г при 60° С; 0,33 г при 90° С. Хорошо растворим в раство- 
рах К] или КВГ, а также в этаноле (20,5 г при 15° С). 

Растворы иода в водных растворах К. или КВт, этаноле и эфире 
бурого цвета, в хлороформе, сероуглероде, четыреххлористом угле- 
роде — фиолетовые. 

Иод хранят в банках темного стекла с притертой пробкой. Уле- 
тучивается при обыкновенной температуре, пары его ядовиты и дей- 
ствуют на слизистые оболочки; по запаху напоминает бром. 


151 


Очистка иода. Имеющийся в продаже иод содержит при- 
меси С, Вг, ТЪЪ, а также воду. Поэтому иод очищают от примесей 
возгонкой. 

Все работы с иодом (пересыпание, возгонку ит. п.) следует про- 
водить в вытяжном шкафу. Взвешивать иод разрешается только 
в закрытой посуде (бюксе), так как его пары вызывают быструю кор- 
розию металлических частей весов. 

Для приготовления [| л 0,1 № раствора необходимо взять 12,7 г 
иода (х.ч.). Для возгонки следует брать на 25% больше рассчитан- 
ного количества, т. е. 3,2 г, что составит всего 12,7 + 3,2 == 15,9 = 
— 162г иода. | 

Для отвешивания иода тарируют на техно-химических весах 
подходящих размеров посуду с крышкой (бюкс, пробирку с проб- 
кой), помещают в нее иод и, закрыв бюкс крышкой, взвешивают. 

Затем отвешивают на часовом стекле —2 г иодида калия и 8 г 
прокаленной окиси кальция. Иодид калия вытесняет иод из его 
соединений с галоидами: 


окись кальция вводится для поглощения воды. 
Навески всех трех веществ всыпают в яшмовую или агатовую 
упку, быстро растирают пестиком и высыпают в колбу для воз- 
гонки. Фарфоровая ступка для растирания смеси не годится, так 
как на ее шероховатой поверхности остается много иода. 


Рис. 7. Прибор для возгонкн иода Рис. 8. Возгонка иода е исполь- 
зованием часовых стекол 
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Возгонку проводят в конической колбе из жаростойкого стекла, 
вставив в нее через корковую пробку пробирку с холодной водой, 
или в специальном приборе (рис. 7). Иод возгоняют быстрым враше- 
нием колбы в пламени горелки, обогревая лишь ее дно. Нагревание 
продолжают до тех пор, пока весь объем колбы не заполнится темно- 
фиолетовыми парами иода, после чего прибор оставляют стоять для 
охлаждения на асбестовой сетке. Пары иода конденсируются на 
холодной поверхности пробирки. Осторожно вынув пробку с про- 
биркой из колбы, стряхивают или счищают чистой стеклянной палоч- 
кой кристаллы иода во взвешенный бюкс. Если иода оказалось мало, 
возгонку продолжают. Полученный иод стряхивают в бюкс. Этот 
процесс повторяют до получения необходимого количества возогнан- 
ного иода. 

Получение иода х. ч. в приборе для возгонки хорошю иллюстри- 
рует рис. 7. Можно также проводить возгонку иода, используя два 
больших часовых пришлифованных стекла (рис. 8). На нижнее стек- 
ло насыпают смесь и накрывают ее вторым стеклом. Стекла поме- 
щают на кольцо штатива и осторожно (равномерно) нагревают ниж- 
нее стекло на слабом пламени горелки. После того, как простран- 
ство между стеклами заполнится парами иода, нагревание прекра- 
щают и дают стеклам остыть. Кристаллы, осевшие на верхнем стекле, 
счищают в бюкс. 


Приготовление 0,1 № раствора иода 


Иод растворяют в растворе иодида калия. Закрытый бюкс 
с возогнанным иодом взвешивают на аналитических весах и затем . 
осторожно пересыпают через воронку с короткой трубкой в мерную 
колбу. Бюкс закрывают крышкой, а воронку быстро смывают при- 
готовленным раствором иодида калия и затем промывают водой 
из промывалки, колбу закрывают пробкой. После этого бюкс взве- 
игивают второй раз, чтобы найти по разности количество иода. 

Иод легко растворяется в растворе иодида калия. Иодида калия 
должно быть в 2—3 раза больше навески иода. Если навеска иода 
была [2,7 г, то иодида калия необходимо взять —30 г. Это коли- 
чество КУ растворяют в 250—300 мл воды. Раствор иода не разбав- 
ляют водой до тех пор, пока не убедятся в том, что весь иод раство- 
рился. Так как растворы иода интенсивно окрашены в буро-крас- 
ный цвет, то, для тогочтобы установить, весь ли иод растворился, рас- 
твор. необходимо просматривать на свет. Нерастворившийся иод еоби- 
рается на дне колбы в виде черных частичек или иногда образует 
пленку, плавающую на поверхности раствора, с характерным метал- 
лическим блеском. Если нерез 15—20 мин. остался еще нерастворен- 
ный иод, следует добавить в колбу —2 г кристаллического иодида 
калия. Закрыв колбу, но не взбалтывая содержимое, ее наклоняют 
так, чтобы кристаллы иода и иодида калия оказались в одном месте. 
Вокруг кристаллов иода образуется зона концентрированного раст- 
вора иодида калия и они быстро растворяются. 
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После полного растворения иода раствор разбавляют водой до 
метки и вычисляют его титр делением навески иода на объем рас- 
твора. 

Защищенный от действия света и закрытый притертой пробкой 
раствор иода сохраняется длительное время без изменений титра. 

0,1 № раствор иода, содержащий не менее 4% иодида калия, 
весьма устойчив. , 

Чаще, однако, готовят растворы иода приблизительной нормаль- 
ности, а затем их стандартизируют. Для приготовления 0,1 № 
раствора 12,7 г иода растворяют в 300 мл водного раствора 40 г 
иодида калия и разбавляют раствор водой до | л. После двух-трех 
дней выстаивания устанавливают нормальность ‘раствора. 

Для приготовления 0,05 М раствора 6,4 г иода растворяют 
в 150 мл водного раствора 20 г иодида калия и разбавляют рас- 
твор водой до | л. 

После выстаивания в течение 2—3 дней устанавливают нормаль- 
ность раствора. 

0,02 и 0,01 № растворы иода готовят разбавлением 0,1 № 
раствора в 5 или 10 раз. Отбирают пипеткой 100 мл 0,1 М раствора 
в мерную колбу емк. 0,5 или | л и разбавляют водой до метки. 

0,02 и 0,01 № растворы иода мало устойчивы, их концентрацию 
контролируют ежедневно. 


Стандартизация раствора иода 


Раствор иода стандартизируют по' мышьяковистому ангидриду 
Аз:Оз, а также — по раствору тиосульфата натрия, моногидрату 
тиосульфата бария Ва$.О. .Н+О или по подходящему серусодержа- 
щему стандартному образцу. Наиболее точные результаты полу- 
‚ чаются при стандартизации по мышьяковистаму ангидриду. 

а) Стандартизация раствора иода по мышьяковистому ангидриду. 

(О свойствах А$.О; см. на стр. 139.) Иод взаимодействует с арсе- 
нитом по уравнению 


Мадз0, - т - 2Н.О — МаН.АзО4 - 2Н.. 
Арсенит натрия получают растворением мышьяковистого ангид- 
рида в растворе щелочи: 
Аз» Оз - 2Маон — 2МаА$О, - Н,О. 


Одна молекула Аз.О., дает две молекулы МаДз$О., а каждый ион 


АЗО› отдает два электрона, следовательно, грамм-эквивалент мышь- 
яковистого ангидрида равен его грамм-молекуле, деленной на 4: 


Эльо, = = И = 49,462. 
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Мышьяковистый ангидрид очищают для установки титра раство- 
ра иода перекристаллизацией или путем возгонки. Кристаллиза- 
цию производят из 20% -ной горячей соляной кислоты путем охлаж- 
дения до 0°С. Выпавшие кристаллы отфильтровывают с отсасы- 
ванием, промывают водой и сушат в эксикаторе над серной кислотой 
до постоянного веса. ‚ 

Для очистки Аз.О, возгонкой небольшое количество мышьякови- 
етого ангидрида помещают в фарфоровую чашку, которую накры- 
вают часовым стеклом и осторожно нагревают. При температуре 
200? С начинается улетучивание мышьяковистого ангидрида без пла- 
вления и на часовом стекле появляются мелкие кристаллики Аз.Оз, 
которые после охлаждения счищают стеклянной палочкой в бюкс. 

Для получения химически чистого препарата 150 г А$.О; раство- 
ряют в 350 мл концентрированной соляной кислоты. Раствор пере- 
ливают в реторту и перегоняют под тягой в токе хлористого водорода 
в охлаждаемый водой приемник. Полученный дистиллят разде- 
ляется на два слоя; нижний слой АзС|; взбалтывают с равным объ- 
емом концентрированной соляной кислоты для удаления ионов сурь- 
мы. Промывают соляную кислоту до тех пор, пока в примененной 
для промывания кислоте не будет обнаруживаться сурьма по реак- 
нии на оловянной фольге (или с метиловым фиолетовым). 

Промытый АЗС: из капельной воронки медленно, по каплям, 
выливают в фарфоровый стакан с 1 л кипящей воды, энергично 
перемешивая. При этом в результате гидролиза А$С]. выделяется 
Аз2О; в виде белого кристаллического порошка. Его отфильтровы- 
зают с отсасыванием, промывают до удаления следов кислоты 
и сушат. 

Для установки титра раствора иода готовят титрованный раствор 
арсенита натрия. Чтобы приготовить 250 мл 0,1 М раствора МаАзО,, 
бои. = 1,2365 г Аз.О, растворяют в 10—15 мл 
1 М МаОН при слабом нагревании. Прибавляют 1 М раствор соляной 
или серной кислоты до нейтральной или слабокислой реакции по 
лакмусу. Добавляют 100—150 мл 4%-ного раствора бикарбоната 
натрия МаНСО; и доводят объем раствора в мерной колбе до 250 мл. 
Раствор бикарбоната натрия приготовляют без нагревания. Он не 
должен окрашивать фенолфталеин, в противном случае к нему 
добавляют по каплям кислоту до обесцвечивания. Для установки 
титра раствора иода берут пипеткой 25,0 мл его раствора и титруют 
приготовленным раствором арсенита натрия. Сначала титрование 
ведут без индикатора до тех пор, пока цвет раствора иода станет 
светло-желтым, после чего добавляют 2—3 мл крахмала и продолжа- 
ют титровать до полного обесцвечивания. 

Если 1,2386 г мышьяковистого ангидрида было растворено в мер- 
ной колбе емк. 250 мл, то нормальность раствора арсенита 


1,2386.1000 
Ммалзо, = —550.49 46° = 0,1002. 


около 
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Допустим, что на 25,0 мл раствора иода пошло (среднее из треж 
титрований) 24,67 мл раствора арсенита. Тогда нормальность раство- 
ра иода 

24,67.0,1002 
Му, — 20 — — 0,09885. 

Можно поступать и наоборот — титровать раствором иода раст-- 
вор арсенита или отдельные навески арсенита, 

Взвешивают на аналитических весах —0,15 г АзО,, растворяют 
их В 10 мл 1 М раствора МаОН и добавляют 15 ма 1 М раствора сер- 
ной кислоты (Н»ЗО, должна быть в избытке). Вливают 50 мл воды, 
содержащей 2 г бикарбоната, добавляют раствор крахмала и титру- 
ют раствором иода до появления синего окрашивания. 

Титруют несколько навесок Аз»О; и находят нормальность раст- 
вора иода. 

Если при титровании 0,1286 г Аз.О, было израсходовано 25,85 мл 
раствора иода, то его нормальность 


0,1286.1000 
№» = 49,46.25,85 — 0,1006. 

6) Стандартизация раствора иода по моногидрату тиосульфа- 
та бария". 

Для установки титра растворов иода применяют моногидрат 
тиосульфата бария Ва%О. - Н.О 

Препарат х. ч. легко приготовить в лаборатории. Он вполне 
устойчив как в сухом виде (до 50° С), так ив растворе. Раствори- 
мость в 100 мл воды: 0,208 г при 20° С; 0,399 г при 607 С. 

Для получения реактива постепенно смешивают 100 мл водно- 
этанольного (30: 70) раствора, содержашего 1,5 г Ма. 5.Оз.5Н.О 
и 100 мл водно-этанольного (30: 70) раствора, содержащего 1,5 г 
ВаСЬ.2Н»О. Порядок смешивания растворов не имеет значения. 
Полученный мелкий осадок центрифугируют, маточный раствор 
сливают, а осадок отфильтровывают через бумажный фильтр (ват- 
ман № 5) с отсасыванием. Промывают осадок 10%-ным раствором 
этанола до отрицательной реакции на ионы СГ, сушат на воздухе 
и хранят в эксикаторе над силикогелем. Выход — приблизительно 

%. 

Для стандартизации раствора иода берут 0,1—0,2 г препара- 
та, растворяют в воде при нагревании до 60° С. Раствор охлаж- 
дают и титруют раствором иода в присутствии крахмала, как 
обычно. 

Ошибка при стандартизации раствора не превышает 0,1%. 


ТТ. М. М111ег. $. ФХ. апа Вгомп. Ттапе. КепиКу Асай. 5е1., 15, М 3. 
85 (1954). 
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в) Стандартизация раствора иода по раствору тиосульфата 
натрия. 

Для установления нормальности раствора иода отбирают пипет- 
кой 25,0 мл раствора иода в колбу ‘для титрования, добавляют 20— 
30 мл воды и титруют 0,1 М раствором тиосульфата до желтой окрас- 
ки. Затем добавляют 2—3 мл раствора крахмала и продолжают титро- 
вать синий раствор до полного обесцвечивания. Раствор крахмала 
добавляют вблизи конечной точки, когда иода в растворе остается 
очень мало. Если крахмал прибавить раньше, когда иода в растворе 
еще много, то образуется соединение иода с крахмалом, которое 
медленно реагирует с тиосульфатом, поэтому легко перетитровать. 

Нормальность раствора иода вычисляют, как обычно. Например, 
на 25,0 ил раствора иода пошло (среднее из трех титрований) 24,85 мл 
раствора тиосульфата с нормальностью Лма,з‚о..5ню == 0,1034. Нор- 
‘мальность раствора иода будет 


0,1034.24,85 
Му, = 0 = 0,1028. 

г) Стандартизация раствора иода по серусодержащим стандарт- 
ным образцам. 

При определении серы в металлах и сплавах иодометрическим 
способом титр раствора иода устанавливают по стандартному образ- 
цу металла или сплава с известным содержанием серы. Навеску 
стандартного образца сжигают в электрической печи в токе кисло- 
фода (в фарфоровой трубке), причем сера окисляется до ЗОь. Выде- 
ляющиеся ‘при сжигании газы (вместе с $О,) пропускают в погло- 
титель с водою. ” 


50, -- Н.О == Н»5О.. 


Сернистую кислоту титруют раствором иода в присутствии 
«рахмала до слабого посинения (со «свидетелем»): 


Н»5О. -- Л -- НО == Н,5О. - 2Н.. 


Титр раствора иода (обычно 0,01 или 0,005 №) рассчитывают 
ча серу. Беруттри отдельные навески стандартного образца (по 0,5— 
1,0 г), если результаты титрований близко сходятся, берут среднее 
из них и вычисляют титр иода по сере. Например, стандартный обра- 
зец стали № 150 содержит 0,17% серы, навеска 1 г, на титрование 
израсходовано (среднее из трех титрований) 10,65 мл 0,005 М раство- 
фа иода. 

Титр раствора иода по сере 


1,0.0,17 
Тиз = вю = 0,0001596 г / мл. 
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Тиосульфат натрия 
(серноватистокислый натрий) 
Ма? 52Оз -5Н2О Мол. вес 248,180 


Тиосульфат натрия — белое  кристаллическое вещество. 
Пл. 1,73. 

Хорошо растворим в воде, мало растворим в этаноле. При 56° С 
плавится в кристаллизационной воде, при 100°С теряет воду. При 
прокаливании распадается на Ма,5 и Ма,5О.. Кислотами разла- 
гается с выделением $ и $0,. Имеющийся в продаже препарат 
(ч.д.а.) содержит 99,0% Ма,$.О,.5Н.О. 

Технический тиосульфат, употребляемый в фотографии, загряз- 
нен примесями, поэтому его очищают перекристаллизацией. Даже 
химически чистый тиосульфат не соответствует формуле Ма,5.О, - 
.5Н›О. Поэтому сначала готовят0,1 М раствор тиосульфата и затем 
устанавливают его титр. 

Для очистки 700 г технического тиосульфата растворяют в 300 мл 
воды при нагревании. Горячий раствор фильтруют и охлаждают 
снегом или льдом до 0°С при непрерывном помешивании. При 
этом выделяются довольно мелкие кристаллы, их отфильтровывают 
с отсасыванием и еще раз перекристаллизовывают. 

Для получения препарата, содержащего 99,99% Ма,$Оз-5Н.О, 
очищенную перекристаллизацией соль растирают в ступке с эта- 
нолом. Полученную жидкую массу сливают в воронку с фильтром, 
дают этанолу стечь, промывают соль абсолютированным этанолом 
и затем эфиром. Препарат оставляют на фильтре в воронке на сутки, 
прикрыв его фильтровальной бумагой. Готовый препарат хранят 
в сухой банке с притертой пробкой. 

Иод взаимодействует с тиосульфатом по уравнению 


Л + 2Ма›55Оз= 2Ма] —- Ма» 540. 


Следовательно, два иона $.Оз? отдают молекуле УР два электрона. 
Грамм-эквивалент тиосульфата натрия равен его молекулярному 
весу: 

Эмаз:0.-5Н.О — 248, 1802г. 


Приготовление раствора тиосульфата натрия 


Для приготовления 1 л 0,1 № раствора —24,8 г тиосульфата 
натрия взвешивают на часовом стекле или в стакане на технохими- 
ческих весах и всыпают через воронку в чистую мерную колбу или 
литровую склянку. Разбавляют водой до Г л и перемешивают. 
Дистиллированную воду для приготовления раствора употребляют 
свежеперегнанной (или предварительно прокипяченной и охлажден- 
ной). Склянка для раствора должна быть тщательно вымыта: если 
она мылась хромовой смесью или какой-либо кислотой, то ее сле- 
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дует хорошо после этого промыть водой, а затем раствором карбона- 
та или бикарбоната натрия для удаления остатков кислоты. В про- 
тивном случае следы кислоты будут способствовать частичному 
разложению тиосульфата — образованию мути. 

Нормальность раствора тиосульфата натрия в течение первых 
10 дней после приготовления раствора несколько увеличивается, 
поскольку тиосульфат реагирует с угольной кислотой, растворен- 
ной в воде, с образованием бисульфита натрия: 


Ма Оз + Н.СО% = МаНСО, + МаН$О, + $, 
который реагирует с иодом по уравнению | 
МаН$О, + 4, + Н‚О = НЗ + Ма? + Н»50. 


Следовательно, из | г-экв Ма»5»О. получается 2 г-экв МаН$О:, 
так как | г-экв Ма,5.О. равен 1 молю, а 1г-экв МаН$ЗО; — 1/› моля. 
Поэтому устанавливать титр раствора тиосульфата натрия следует 
не раньше 10 дней после его приготовления. Если же раствор при- 
готовлен на свежепрокипяченной и охлажденной дистиллированной 
воде, то установку титра можно производить через день после его 
приготовления. 

Для повышения устойчивости раствора тиосульфата натрия 
к нему прибавляют 0,1 г карбоната натрия на 1 л раствора. 

Растворы тиосульфата натрия хранят в бутылях, закрытых 
пробкой с хлоркальциевой трубкой, наполненной натронной изве- 
стью или аскаритом, для защиты от СО, воздуха. | 

При длительном хранении титр раствора тиосульфата натрия 
медленно уменьшается вследствие окисления тиосульфата кислоро- 
дом воздуха: 


2№.550; —- 0 — 2Ма, 50. + 2$, 


а также из-за разложения его тиобактериями. В качестве антисепти- 
ка на | л раствора добавляют [0 мг Но (о приготовлении см. на 
стр. 163) и, кроме того, защищают от действия света, так как он бла- 
гоприятствует развитию тиобактерий. 


Стандартизация раствора тиосульфата натрия 


а) Стандартизация раствора тиосульфата натрия по бихромату. 

Бихромат в кислой среде выделяет из иодида калия свободный 
иод в эквивалентном количестве. Выделившийся иод титруют рас- 
твором тиосульфата: 


К.Сг.О, —- бк} —- 7Н.$О — Ст (ЗОа)з —- 3 — К,$0. —- 7Н.о. 
Два атома шестивалентного хрома в молекуле К,Сг.О, принимают 
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шесть электронов; грамм-эквивалент бихромата калия 


М 
Эк.сьо, == 35 = те — 49,032. 


Нормальность раствора тиосульфата по К»Сг»О, устанавливают 
следующим образом: в три колбы емк. 250 мл берут точные навески 
бихромата калия примерно по 0,125 г. В колбы приливают по 10 мл 
воды и по растворении непосредственно перед титрованием добавля- 
ют иодид калия в четырехкратном количестве по отношению к навес- 
ке бихромата (т. е. —0,5 г), взвешивая его на техно-химических ве- 
сах. Затем добавляют 15 мл 10%-ной по объему серной кислоты, 
закрывают колбу часовым стеклом для предотвращения улетучива- 
ния иода и выдерживают 10 мин., для того чтобы закончилась 
реакция между. бихроматом и иодидом калия. Колбу ставят в темное 
место, чтобы избежать частичного окисления иодида калия кислоро- 
дом воздуха. 

К растворам с выделившимся иодом добавляют 100—150 мл 
воды и титруют раствором тиосульфата. Раствор при этом посте- 
пенно светлеет; после того, как он станет светло-желтым, добавля- 
ют 2—3 мл раствора крахмала и дальше продолжают титровать по 
каплям, перемешивая после добавления каждой капли тиосульфа- 
та. Титруют до исчезновения синей окраски раствора. Так как 
образуется ион Сг**, то раствор приобретает зеленоватую окраску, 
которая затрудняет наблюдение за исчезновением синего окраши- 
вания. Если зеленая окраска очень интенсивна, раствор разбавля- 
ют водой. 

Если навеска бихромата калия 0,1032 г, а расход тиосульфата — 
21,45 мл, то нормальность раствора тиосульфата 


0,1032.1000 
М№Мма:5,0,-5Н,0 == 903.91 5 — 0,09813. 


Нормальность раствора тиосульфата можно установить также 
по 0,1 М раствору бихромата. Для этого отбирают пипеткой (или 
при помощи бюретки) три-четыре порции по 25,0 мл 0,1 М раствора 
бихромата в колбы для титрования, в которых находится по 10— 
12 мл 10% -ной по объему серной кислоты и по 5—7 мл 20% -ного 
свежеприготовленного раствора иодида калия. Бихромат вводят 
сначала в одну колбу, выдерживают ее 5—10 мин. в темноте для 
завершения реакции, затем разбавляют водой до 200 мл и титруют 
тиосульфатом. По достижении светло-желтого окрашивания добавля- 
ют 2—3 мл раствора крахмала и продолжают титровать тиосульфа- 
том, прибавляя его по каплям, каждый раз хорошо перемешивая 
раствор, до перехода синей окраски в светло-зеленую. Чтобы про- 
верить, не перетитроваи ли раствор, к иему прибавляют одну каплю 
{не больше!) 0,1 № раствора бихромата, при этом должно вновь 
появиться устойчивое синее окрашивание. Из 3—4 сходящихся 
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езультатов титрования берут среднее и вычисляют нормальность 
раствора тиосульфата. 
Если на титрование 25,0 мл 0,1000 М№ раствора бихромата идет 
25,50 мл раствора тиосульфата (среднее из трех титрований), то 
нормальность раствора тиосульфата равна: . 


0,1.25,0 = 25,50.М№; 


,1.25,0 
Мма,з:0,-5Н.0 = а = 0,09863. 


6) Стандартизация раствора тиосульфата натрия по перман- 


ганату. 
Метод основан на реакции 


2КМпо, + 10К/ + 16 Н& = 12КС1 ++ 2МаСЬ - 53 - 8Н.О. 


Тиосульфатом оттитровывают иод, выделившийся в эквивалентном 
количестве при окислении иодида калия перманганатом. 

В стакан всыпают 2—3 г иодида калия, растворяют в неболь- 
шом количестве воды и прибавляют 5 мл разбавленной 1 : 5 соляной 
кислоты. Приливают (точно!) 20,0 или 25,0 мл 0,1 № раствора пер- 
манганата и перемешивают. При этом раствор приобретает коричне- 
вую окраску от выделившегося иода. Прибавляют воду до 100 мл 
и титруют раствором тиосульфата до слабо-желтого окрашивания, 
затем добавляют 2—3 мл раствора крахмала и дотитровывают синий 
раствор до полного обесцвечивания. . 

Расчет ведут, как обычно. 

Иодометрически определяют очень многие вещества. В табл. 18 
приведены величины грамм-эквивалентов элементов и веществ при 
иодометрических титрованиях. 


Индикаторы 


Крахмал растворимый (С.Н, Оз)х [мол. вес (162),] — белый или 
желтоватый порошок без вкуса и запаха. Нерастворим в холодной 
воде, в этаноле и эфире; растворим в кипящей воде. Растворимый 
крахмал представляет собою продукт неполного кислотного гидро- 
лиза крахмала. . 

Растворы крахмала различной‘ концентрации применяются как 
индикаторы при иодометрических титрованиях. 

1%-ный раствор. 10г растворимого крахмала тщательно 
растирают в фарфоровой ступке со 100 мл горячей воды. Растертую 
кашицу вливают при перемешивании в 900 мл кипящей воды, при- 


_бавляют 2 капли соляной кислоты и кипятят 3—5 мин. По охлаж- 


дении и отстаивании в течение суток раствор, если в нем окажутся 
сгустки, фильтруют. Раствор представляет собой прозрачную или 
слабоопалесцирующую жидкость. 


1 п. П. Коростелев р 161 


Т аблица 18 


Величины грамм-эквивалентов (Э) при иодометрических титрованиях 


Определяемое вещество Э 


Аз [Аз (11) -> Аз (\)]*| 37,46 
А$Оз 61,46 
Аз2Оз 49,46 
А$Оа 69,46 
АзОь 57,46 
Вг 79,91 
ВгОз 21,32 
СМ 13,04 


СО (5СО -- 320. > 70,03 
5СОз-| Та) 

С! (активиый) 35,45 

НСЮ (СЮ- - СГ) 26,23 


НС: (СЮз` > СР) | 44,08 
6 (СгёО7- — 2Сг3+) 47,33 
Сг.Оз 25,33 
С 38,66 
СгО- 36,00 
Си( Си?+ — Си+) 63,54 
Си$О4 159,60 
СибО.5Н2О 249,68 
Ее (Рез+ —> Ре?+) 55,85 
Бе(С№в 241,96 
Бес! 162,24 
БезОз 79,85 
БебОл р 151 ,91 
ЕебО4-7ТН2О 278,02 
НО» 47,04 
НСМ 13,51 
Не 100,30 
Нес 135,75 
Неси\На 126,03 
Но 108,30 
У 126,90 
н] 121, 94 
А (о 29,15 


* В скобках дается схема 
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12 3Э Определяемое вещество Э 
57351 | НЗЮз 29,32 
78859 | 304 23,86 
69425 | Ни 23,99 
84473 | КВгОз 21,84 
75937 | КСО 20,43 
90260 | КэСгОа 64,73 
32878 | КэСг2 От 49,03 
41426 | КН$Оз 60,09 
84527 | МпО» 43,41 
Мо 95,94 
54962 | М›На.Н250 (№На-—> №) | 32,53 
41882 | МаС!О (С!Ю- -> СГ) 37,22 
14852 | МаС!Юз 47,74 
23880 | Ма»Сг2 Оз 43,66 
40364 | МазНАзОз 84,95 
58726 | Ман$ (Н5- -> $) 28,03 
55634 | Ма»з ($—2-> 5) 39,02 
80305 | МаН$Оз 52,03 
20303 | МазЗОз 63,02 
39738 | Маз Оз 158,41 
74700 | Маз52Оз-5Н2О 248,18 
32626 |РЬ (после осаждения | 69,06 
21008 ! РЬСгО:) 
90227 |$ (52 -> $) 46,03 
48159 | Наб ($2 -> $) 47,04 
дАЛОТ | $Ов (30:2 -> $0427) 32,03 
23065 | $0з (50:2 -> $042) 40,03 
43077 | Н2$0з 44 ‚04 
00432 || $»Ов (5202 —> 2502) 192,12 
13274 |53Ь [$6 (ПТ) -> $6 (У)И 60,88 
40047 | $6303 [$6 (ПТ) -> $Ь (\)] | 72,88 
03465 | З5ОКСаНаОв-0,5НзО 166,97 
40346 |$п [$ (11) > $1 @У)1 59,35 
10690 |ЗпО 67,35 
46467 


реакции, на которой основано определение. 


0,5%- и 1%-ный растворы сохраняются в прохладном месте 
10—12 дней. 

0,25% -ный раствор. 2,5 г крахмала растирают в фарфо- 
ровой ступке с 0,1 г Н& в тонкий порошок. Смесь переносят в ста- 
кан емк. 1,5 д и заливают 1 л кипящей воды. Энергично перемеши- 
вают. Раствору дают отстаиваться сутки, после чего сливают сифо- 
ном прозрачную жидкость. 

Такой раствор сохраняется более продолжительное время. 

Рекомендуется добавлять к раствору крахмала кристаллик кам- 
форы или нафталина. . 


Для приготовления иодида ртути 0,3 г хлорида ртути НёС4 (сулема) и 0,5 г 
иодида калия К] растворяют отдельно каждый в 10 мл воды. Оба раствора нагре- 
вают до кипения, сливают вместе, перемешивают и ставят в темное место. На сле- 
дующий день осадок отфильтровывают и высушивают между листами фильтро- 
вальной бумаги. 


Органические растворители. Кроме крахмала в иодометрии при- 
меняют (в микроанализе) органические растворители, нераствори- 
мые в воде, например четыреххлористый углерод СС!., хлороформ 
СНС сероуглерод С$», бензол С,Нь. Они растворяют иод с очень 
интенсивной окраской, позволяющей обнаруживать очень малые 
количества иода. Так, бензол представляет в три раза более чувстви- 
тельный индикатор, чем крахмал. Титрование в этом случае ведут 
в небольших склянках с хорошо притертыми пробками. После 
добавления порции титрованного ‘раствора склянку закрывают, 
емесь энергично взбалтывают и дают отстояться. Титрование про- 
должают до появления (или исчезновения) окраски в слое органи- 
ческого растворителя. 


МЕРКУРОМЕТРИЯ 


Для меркурометрических определений готовят раствор нитрата 


‘одновалентной ртути (азотнокислой закисной ртути). 
’ Меркурометрическое титрование основывается на двух типах 


реакций. | 

1. Одновалентная ртуть восстанавливает трехвалентное железо 
до двухвалентного в присутствии избытка роданида аммония, при 
этом исчезает характерная для роданидного комплексного соеди- 
нения трехвалентного железа кроваво-красная окраска. Таким пу- 
тем количественно определяют железо, в том числе трехвалентное 
железо в присутствии ионов двухвалентного железа. 

2. Одновалентная ртуть дает с ионами хлора мало растворимый 
хлорид, выпадающий в осадок (Г. нас, =5,42. 101). Это позволяет 


определять хлориды. В качестве индикатора применяют раствор 


Роданида железа, который обесцвечивается по окончании осажде- 
ния хлоридов. 


11* 163 


Грамм-эквивалент Не›(МОз), в обоих случаях один и тот же, 
он равен: 


Эне, (мОзн-ан:о == 5 == —5—= 280,61. 


Ртуть азотнокислая закисная 
(нитрат одиовалентной ртути) 


Н.(М№Оз)> -2НО Мол. вес 561,22 


Нитрат одновалентной ртути — белое кристаллическое вещество 
со слабым запахом азотной кислоты. Пл. 4,79. На воздухе выветри- 
вается. При 70°С плавится и теряет кристаллизационную воду. 
При более высокой температуре разлагается на НЕО и МО.. Ядовит. 

Хранят в склянках темного (оранжевого) стекла. При плохой 
упаковке и длительном хранении (годами) нитрат одновалентной 
ртути поглощает воду, частично окисляется кислородом воздуха 
и разлагается, выделяя окислы азота. Постепенно желтеет в резуль- 
тате образования основных солей. Частично разложившаяся соль 
может оказаться совершенно негодной к употреблению, так как 
окислы азота мешают устанавливать окончание титрования — 
обесцвечивания не наступает. 

Нитрат одновалентной ртути можно получить в лаборатории 
растворением избытка металлической ртути в 30%-ной азотной 
кислоте на холоду. К 150 г металлической ртути приливают 150 мл 
30%-ного раствора азотной кислоты пл. 1,180 и оставляют на 
несколько дней стоять на холоду (10—15°), изредка перемешивая. 
Смесь кислоты с выделившимися кристаллами сливают с остатка 
ртути и нагревают в фарфоровой чашке на водяной бане до полного 
растворения кристаллов и затем медленно охлаждают раствор до 
0°С. Выпавшие кристаллы отфильтровывают с отсасыванием и про- 
мывают небольшим количеством 2% -ного раствора азотной кислоты. 

Кристаллы высушивают на пергаментной бумаге 3 час. и еще 
слегка влажными помещают в темную банку с притертой пробкой. 

Маточный раствор упаривают до 1/з объема и выкристаллизовы- 
вают еще некоторое количество азотнокислой закисной ртути. 


Приготовлениг растворов 


Нитрат одновалентной ртути при растворении в воде гидроли- 
зуется с образованием основных солей, выпадающих в осадок. Для 
предупреждения образования осадка навеску соли растворяют 
в небольшом объеме 6 М азотной кислоты, а затем уже разбавляют 
раствор до необходимого объема водой. В присутствии азотной 
кислоты одновалентная ртуть (Н82”) окисляется до двухвалентной 
#5?*), в результате чего титр раствора непрерывно изменяется. 
Диля предотвращения этого процесса к раствору прибавляют несколь- 
хо капель металлической ртути как восстановителя. 
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Азотная кислота, находящаяся в растворе в избытке, растворяет 
металлическую ртуть с образованием соли одновалентной ртути, 


`если же в растворе окажется слишком мало кислоты, то образуется 


осадок основных солей. То и другое неизбежно ведет к изменению 
титра раствора. 

Для 0,1 № раствора Нё(МОз)» наилучшей концентрацией азот- 
ной кислоты в растворе является 0,18—0,20 №. При такой кислотно- 
сти титр раствора изменяется незначительно. Если кислотность 
раствора окажется более, чем 0,2 №, то часть металлической ртути 
растворится в избытке кислоты и кислотность раствора, таким 
образом, понизится до 0,2М, и дальше титр раствора изменяться. 
не будет. Если же кислотность раствора окажется меньше 0,2 М, 
то часть ‘соли выпадет в осадок, концентрация соли понизится, 
а кислотность раствора повысится за счет образующейся в результа- 
те гидролиза кислоты. Поэтому кислотность раствора при приго- 
товлении должна быть возможно близкой к 0,2№. 

Титр раствора следует устанавливать не сразу после пригото- 
вления, а не менее чем через сутки. Еще лучше дать раствору высто- 
яться в течение недели. Наибольшие изменения происходят в пер- 
вые дни после приготовления раствора. Более старые растворы 
всегда имеют устойчивый титр, так как они, кроме того, постепенно 
освобождаются от мешающих окислов азота. 

Растворы хранят в склянках темно1о стекла. 


а) Приготовление раствора из кристаллического нитрата одно- 
валентной ртути. 

28,1 г Не»(МОз).-2Н.О растворяют в 33,5 ‘мл 6 М азотной кисло- 
ты и разбавляют водой до | д. Добавляют несколько капель метал- 
лической ртути и перемешивают. 

Если соль имеет запах окислов азота и желтую окраску, то после 
ее растворения в 6 М азотной кислоте и разбавления водой примерно 
До 1/5 л к раствору необходимо прибавить раствор мочевины для 
Удаления окислов азота: 


Со (МН, -- 2НМО, = 2М, + СО, + ЗН.О. 


К раствору Ня»(МОз), добавляют порциями по 3—5 мл 25% -ный 
раствор мочевины и сильно взбалтывают. При этом наблюдается 
обильное выделение газов. Когда выделение их станет незначитель- 
ным, раствор разбавляют до литра. Избыток мочевины, оставшийся 
в растворе, титрованию не мешает. 

Для приготовления 0,05 № раствора 14,0 г Не,(МО:з),.2Н.О 
растворяют в 33,5 мл 6№М НМО,, как описано выше, и разбавляют 
водой до | д. 

6) Приготовление раствора из кристаллического нитрата двух- 
валентной ртути путем восстановления ее металлической ртутью. 

Нитрат двухвалентной ртути Нз(МО:). восстанавливается метал- 
лической ртутью в 0,1 М растворе довольно медленно, в течение 
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нескольких месяцев, скорость реакции при этом прогрессивно убы- 
вает: 


Нё- Н& (МО. › = Не» (МО... 


Из одного грамм-моля Не(МОз) образуется один грамм-моль 
Неэ(М№Оз)?, равный двум грамм-эквивалентам. 

В 1М растворе восстановление происходит гораздо быстрее 
и заканчивается в недельный срок. 

17 г На(МО,)» (см. стр. 169) растворяют в 100 мл 0,6 № азотной 
кислоты. Сначала навеску соли растворяют в 10 мл 6 М азотной 
кислоты, а затем к ней добавляют 90 мл воды и металлическую ртуть 
и оставляют стоять в течение недели, изредка перемешивая. 

Через неделю к раствору добавляют 24 мл 6 М азотной кислоты 
и разбавляют водой до | 1. Через сутки раствор пригоден для исполь- 
зования, 


в) Приготовление раствора из металлической ртути путем рас- 
творения ее в концентрированной азотной кислоте, 

При растворении металлической ртути в концентрированной 
азотной кислоте при комнатной температуре образуется смёсь нитра- 
тов одно- и двухвалентной ртути. В присутствии мочевины реакция 
протекает с образованием только нитрата одновалентной ртути. 

Для приготовления Гл 0,1М№ раствора Нез2(МОз)2 помешают 
около 30—40 г чистой металлической ртути в стакан, приливают 
20 мл 25% -ного раствора мочевины и 40 мл концентрированной азот- 
ной кислоты (отдельными порциями) и хорошо взбалтывают. При 
этом выпадает объемистый осадок азотнокислой мочевины 
СО(МН.,).-НМО. и происходит выделение пузырьков газов. Реакция 
протекает довольно бурно, с сильным разогреванием. Осадок азотно- 
кислой мочевины вскоре растворяется и через 30—40 мин. (в те- 
чение которых содержимое стакана слегка подогревают) реакция 
практически прекращается. После окончания реакции и охлажде- 
ния раствора к нему добавляют 33,5 мл 6 М азотной кислоты и раз- 
бавляют водой до | д. 

Более разбавленные растворы получают растворением соответ- 
ственно меньшей навески соли. При этом необходимо соблюдать, 
чтобы кислотность раствора была — 0,2 № [33,5 мл 6М№ раствора 
азотной кислоты в 1 д раствора Ня,(МО.).]. 0,01 М раствор готовят 
из 0,1 № разбавлением 100 мл 0,1 М раствора 0,2 М раствором азотной 
кислоты до [л. 


Стандартизация растворов 


а) Стандартизация по железной руде. 

0,2—0,25 г стандартного образца железной руды (например, 
№ 1а, содержащего 54,93% Ее) помещают в колбу емк. 9250 мл; 
смачивают руду несколькими каплями воды, приливают 20 мл 
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концентрированной соляной кислоты и осторожно взбалтывают 
содержимое колбы до полного смачивания руды. , 

Колбу накрывают часовым стеклом и нагревают на песчаной 
бане до кипения, периодически взбалтывая. 

После разложения навески руды в кипящий раствор добавляют 
по каплям концентрированную азотную кислоту до полного окисле- 
ния железа, что узнается по окрашиванию раствора в красно-бурый 
цвет. Для уверенности в полноте окисления добавляют еще несколь- 
ко капель азотной кислоты. 

После окисления к раствору, обмывая стенки колбы, добавляют 
из промывалки 20—30 мл воды и кипятят 2—3 мин., на закрывая 
стеклом, для удаления окислов азота. , 

Сняв колбу с бани (или плитки), раствор разбавляют водой до 
200 мл, охлаждают, добавляют 20 мл 40%-ного раствора роданида 
аммония (избыток роданида аммония необходим для предотвраще- 
ния образования белой мути Не»С]ь) и сразу же титруют раствором 
Н=>(МО.).. 

При прибавлении раствора роданида аммония появляется очень 
интенсивное кроваво-красное окрашивание. При титровании раствор 
Неэ(МОз)> приливают сначала небольшими струйками до начала 
просветления, а затем по каплям, все время взбалтывая и наблюдая 
за тем, чтобы муть, образующаяся в месте падения капли, полно- 
стью исчезала. , 

Титрование прекращают при полном исчезновении розовой 
окраски. Появление темной мути в титруемом растворе — признак 
перетитрования. Для большей уверенности оттитровывают несколь- 
ко (три-четыре) одинаковых навесок и из близко сходящихся ре- 
зультатов берут среднее. 

Так, например, было взято три навески по 0,2500 г стандартно- 
го образца железной руды № Та (содержание железа в стандартном 
образце 54,93%}. Израсходовано в среднем 24,65 мл. Титр раствора 
Нс.(№0з)» по железу 


0,2500.54,93 
Тее = —100.24,65_ == 0,005571 г] мл. 

6) Стандартизация по титроваиному раствору железо-аммоний- 
ных квасцов. 

Готовят 0,1 № раствор железо-аммонийных квасцов и устанавли- 
вают его титр весовым методом (см. стр. 213). 

Отбирают пипеткой 25,0 мл раствора железо-аммонийных квас- 
цов в колбу для титрования и прибавляют воду до 150 мл, 20 мл 
25%-ного раствора роданида аммония и титруют кроваво-красный 
раствор раствором Н5›(МО;:), до обесцвечивания, как описано вы- 
ше. Титр раствора рассчитывают по железу. , 

Например, было оттитровано 25,0 мл раствора железо-аммоний- 
ных квасцов с титром Гке==0,005578 г/мл. Израсходовано Н8з(МО.)» 
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25,6 мл (среднее из трех титрований). Титр раствора по железу 


т _ 25,0.0,005578 
НЕКМОвЕе == 5 


= 0,005447 г | мл. 

в) Стандартизация по хлориду натрия. 

Для приготовления 0,1 М раствора хлорида натрия 5,8443 а 
перекристаллизованного хлорида натрия, высушенного в муфель- 
ной печи при 500—600° С до постоянного веса, растворяют в воде 
в мерной колбе емк. | л и доводят водой до метки. Если навеска 
МаС! 5,8325 г, то нормальность раствора будет: 


5,8325 


М = 58,443 


= 0,09980. 

В коническую колбу 2мк. 250 мл берут 25,0 ил 0,1 № раствора 
хлорида натрия, добавляют 25 мл воды, 1 мл 0,05 М раствора рода- 
нида аммония и 3 мл насыщенного раствора Ее(М№О;).. Титрование 
ведут0,1 № раствором На» (МО:)› до полного обесцвечивания. В раст- 
воре образуется белый осадок НеСЬ и изменение окраски раствора. 
хорошо заметно. 

Для определения индикаторной поправки берут 50 мл воды 
в такую же колбу, добавляют | мл 0,05 М раствора роданида аммония 
и 3 мл насыщенного раствора Ее(М№О;)з и титруют до обесцвечива- 
ния. Расход раствора Не,(МО:)», дает индикаторную поправку, 
которую вычитают из отсчетов по бюретке при титровании проб. 
Индикаторную поправку находят как среднее из трех отдельных 
титрований. 


Применяемые реактивы. 1. 0,05 М раствор роданида аммоння. 3,8 г МНаЗСМ 
растворяют в | л воды в мерной колбе, 

2. Насыщенный раствор ннтрата трехвалентного железа приготовляют раст- 
ворением 20—30 г Ре(МОз)з . ЭН»О в 10—20 мл воды. Для просветления ра- 
створа добавляют несколько капель концентрированной азотной кнслоты. 


Титр 0,1 № раствора На»(МО;)з по железу Тьь = 0,005585 г/мл, 


по окиси ‘железа Тео, =0,007985 а/мл, по хлориду натрия Тмаси = 
0,005844 г/мл, по хлору Тс: =0,003545 г/мл. 


МЕРКУРИМЕТРИЯ 


Для меркуриметрических определений готовят титрованные раст- 
воры солей двухвалентной ртути, главным образом нитрата двух- 
валентной ртути Ня(МО:)..0,5Н.О. 

Определение хлоридов основывается на образовании малодис- 
социирующего хлорида ртути НеСЬ: 


Не? + 2С--> НабЬ. 
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Грамм-эквивалент Н(МО:)»-0,5Н»О 


М 333,61 
Эна (мох, -0,5Н:0 = 5. == —5— = 166,80. 


Титрование выполняется в кислой среде. 


Ртуть азотнокислая окисная 
(ннтрат двухвалентной ртутн) 


На(М0з)» -0, 5НьО Мол. вес 333,61 


Нитрат двухвалентной ртути — бесцветное кристаллическое ве- 
щество. Пл. 4,39. и 

Хорошо растворим в воде, при этом гидролизуется. Т. пл. 79° С. 

Для получения соли к нагретой до 50—60° С смеси 100 мл кон- 
центрированной азотной кислоты и 60 мл воды добавляют 100 г 
металлической ртути, перемешивают и нагревают, добавляя через 
каждые 20—30 мин. по 10 мл азотной кислоты (1:1) до полного: 
растворения ртути и окисления Нез’ (проба не должна давать мути 
от добавления соляной кислоты). 

Раствор упаривают на водяной бане при 70° С до образования 
небольшой пленки, которую разбивают стеклянной палочкой и пере- 
водят в раствор нагреванием до 80°С, раствор оставляют стоять 
на ночь при 5—10°С ниже нуля. Кристаллы отфильтровывают 
с отсасыванием, промывают 20 мл азотной кислоты (1: Г) и поме- 
щают в банку с притертой пробкой. Маточный раствор упаривают 
и получают новую порцию кристаллов. 


Приготовление раствора и его стандартизация 


Для приготовления 0,1 М раствора На(МО:)»-0,5НзО 17 г раство- 
ряют в воде, к которой добавлено 20 мл 6 М азотной кислоты (403 мл 
азотной кислоты пл. 1,40 разбавляют до 1 л водой). Раствор раз- 


`бавляют водой до | л и перемешивают. 


Раствор Н(МО.), можно приготовить из металлической ртути. 
10,03 г очищенной ртути растворяют при нагревании в 50 мл 50% -но- 
го раствора НМО;. Кипятят до удаления окислов азота, охлаждают, 
переводят в мерную колбу емк. 1 л, разбавляют водой до метки 
и перемешивают. 

Для приготовления раствора из окиси ртути 10,83 г НЕО раство- 
ряютв 50 мл 50% -ной НМО; и разбавляют водой до | л. 

Титр раствора Н(МО:). устанавливают по 0,1 № раствору хло- 
рида. (Приготовление 0,1 № раствора МаС1 см. стр. 197.) Отбирают 
25,0 мл 0,1 № раствора МаС] в колбу для титрования, добавляют 
‘воду до 100 мл, пять капель раствора индикатора и 4 мл 0,2 № раст- 
вора азотной кислоты. В качестве индикатора применяют 2% -ный 
этанольный раствор дифенилкарбазона или насыщенный этанольный 
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раствор дифенилкарбазида (см. стр. 90). Титруют 0,1№ раство- 
ром до появления фиолетово-синего окрашивания. Необходимо точ- 
но соблюдать кислотность раствора, рН его должен быть в преде- 
лах 1,5—2,0; при излишней кислотности окраска появляется после до- 
стижения точки эквивалентности, а при недостаточной кислотности 
окраска появляется слишком рано. 

В качестве индикатора можно применять 10%-ный раствор 
нитропруссида натрия (см. стр. 67). В колбу для титрования отби- 
рают 25,0 мл 0,1 М раствора хлорида натрия, добавляют 5 мл азот- 
ной кислоты (1:4), 10%-ного раствора нитропруссида натрия 
{0,1 мл на каждые 10 мл раствора хлорида) и титруют 0,1 № раство- 
ром Ня(МО.), до появления белой неисчезающей мути. 

Так как при титровании в присутствии нитропруссида натрия 
наблюдается несколько больший расход раствора Ня(МО.)», то в 
результат титрования необходимо вносить индикаторную поправ- 
ку. Для этого по объему затраченного на титрование раствора 
Н(МОз), и его нормальности рассчитывают приблизительно кон- 
центрацию НС], в растворе в конце титрования. Затем пригото- 
вляют равный ему объем раствора НеСЁЬ найденной концентрации 
и добавляют такое же количество капель индикатора, как и при 
титровании. К приготовленному раствору прибавляют по каплям 
титрованный раствор Н#(МО;), до появления белой мути. Затра- 
ченный при этом объем Н&(МО.), и является индикаторной поправ- 
кой. Эта поправка в дальнейшем вычитается из объема раствора 
Н#(М№Оз)., пошедшего на титрование хлорида. 


БРОМАТОМЕТРИЯ 


В броматометрии в качестве рабочего титрованного раствора 
применяют раствор бромата калия (бромноватокислого калия). 


Калий бромноватокислый 


{бромат калия) 
КВгОз Мол. вес 167, 008 


Бромат калия — белое кристаллическое вещество. Пл. 3,24. 
При 434° С плавится и разлагается на КВги О.. Бромат калия мо- 
жет вызвать воспламенение этанола и глицерина. 

Растворимость бромата калия в 100 мл воды: 6,95 г при 20° С; 
49,8 г при 100°С. Хранят в банках оранжевого стекла с притертой 
пробкой. Может служить исходным веществом для установки титра 
раствора тиосульфата натрия. 

Бромат калия перекристаллизовывают из водного раствора и за- 
тем высушивают в сушильном шкафу при 150—180? С. Из препарата 
(х. ч.) можно готовить титрованные растворы без перекристаллиза- 
ции соли, 
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Положительно пятивалентный бром в бромате калия приобрета- 
ет шесть электронов и превращается при этом в одновалентный ани- 


он Вг. Ро. =1,42 в: 


ВГО: -+ бе + 6Н* = Вг` -+ ЗН.О. 


Следовательно, грамм-эквивалент бромата калия равен его грамм- 
‘молекуле, деленной на шесть: 


Эквго, = $ = — 5 = 27,835. 


Приготовление 0,1 № раствора бромата калия 


Для приготовления 0,1 № раствора бромата калия 2,7835 г хими- 
чески чистого или перекристаллизованного и высушенного 1—2 часа 
при 180°С бромата калия растворяют в воде в мерной колбе 
‘емк. [ли доводят водой до метки. 

Для определения сурьмы и мышьяка готовят растворы бромата 
‘калия с заранее заданным титром. 

Для определения сурьмы 1,3708 г бромата калия растворяют 
в воде и доводят в мерной колбе объем до | л водой, 1 мл такого 
раствора соответствует 3 мг сурьмы Тквгоузь = 0,003000 г/мл. 

Для определения мышьяка 1,4840 г бромата калия растворяют 
в воде и доводят водой объем в мерной колбе до 1 л. | мл такого 
раствора соответствует 2 мг мышьяка Тквгоглдз == 0,002000 г/мл. 

В случае необходимости титр раствора бромата калия проверя- 
ют по раствору тиосульфата, по мышьяковистому ангидриду или 
‘металлической сурьме. 


Стандартизация раствора бромата калия 


а) Стандартизация по раствору тиосульфата. 

Отбирают пипеткой 25,0 мл приготовленного 0,1 № раствора 
бромата калия в колбу для титрования. Прибавляют 5 мл 4 М соля- 
ной кислоты или 5 мл разбавленной (1 : 5) серной кислоты и 10 мл 
20%-ного раствора иодида калия. Перемешивают, дают раствору 
постоять 10 мин. и разбавляют водой до 150—200 мл. Выделивший- 
ся иод оттитровывают 0,1 № раствором тиосульфата натрия, прибав- 
ляя вблизи конечной точки 2—3 мл раствора крахмала. 

Нормальность раствора бромата калия вычисляют из отношения 


Мквгюо, = __ ЭМа,5»О»-5Н:О 
Мма,з,0,-5Н.О ЭКвгО, 
6) Стандартизация по мышьяковистому ангидриду 
Готовят 250 мл 0,1 № раствора арсенита натрия. Для этого отве- 


шивают 1,2365 г чистого мышьяковистого ангидрида Аз»О; (Эль, = 
—49,46) и растворяют егов 10—15 мл 1М№ раствора МаОН.Прибавляют 
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к раствору 1М№ раствор серной или соляной кислоты до нейтраль- 
ной или слабокислой реакции по лакмусу. Раствор переводят 
в мерную колбу емк. 250 мл, тщательно смывают стакан, в котором 
производилось растворение, и воронку водой, после чего доводят 
раствор в колбе водой до метки и перемешивают. 

Для титрования отбирают пипеткой 25,0 мл приготовленного 
раствора арсенита в коническую колбу, добавляют 20 мл 24\-ной 
соляной кислоты (пл. 1,12), прибавляют 5—6 капель раствора мети- 
лового оранжевого, слегка подогревают и титруют раствором брома- 
та, все время перемешивая раствор. 

Бромноватая кислота окисляет арсенит: 


2НВГО; -- ЗА$›О; = 2НВ + ЗА$»Оу. 


После окончания окисления арсенита небольшой избыток бромата 
окисляет накопившийся в растворе бромистый водород: 


НВГО, + 5НВг = ЗВтг, + ЗН.О, 


а выделившийся в результате реакции бром разрушает индикатор- 
азокраситель и раствор изменяет бледно-розовую окраску на 
бледно-желтую. 

Индикатор разрушается‘ вблизи конечной точки в силу того, 
что в месте падения капель бромата создается временный избыток 


ионов ВгО., что сопровождается выделением свободного брома. 
Поэтому вблизи конечной точки к раствору добавляют еше несколь- 
ко капель раствора индикатора и титруют далее медленно, переме- 
шивая раствор после добавления каждой капли бромата. 

Титруют несколько порций раствора арсенита и по близкосхо- 
дящимся отсчетам вычисляют нормальность раствора бромата, как 
обычно. 

Некоторые авторы рекомендуют оттитровывать одну пробу ори- 
ентировочно, а затем при повторном точном титровании добавлять 
индикатор незадолго до достижения конечной точки. 

В качестве индикатора вместо метилового оранжевого можно 
применять метиловый красный, а также 0,1—0,2%-ный водные 
растворы красителей бордо, фуксина, нафтолового сине-черного 
или бриллиант-понсо 5К. 


в) Стандартизация по сурьме. 

0,13—0,15 г истертой в порошок сурьмы растворяют в 15 мл 
концентрированной серной кислоты при нагревании. Раствор по 
охлаждении разбавляют водой до 100 мл, добавляют 3—5 капель 
раствора метилового оранжевого или метилового красного и титру- 
ютброматом калия до обесцвечивания. Титррассчитывают по сурьме. 

Например, если навеска сурьмы —0,1352 г, а расход бромата 
калия —22,1 мл, то 


0,1352, 


Тъь = 22,1 


= 0,006118г | мл. 
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Если навеска сурьмы —0,1412 г, а расход бромата калия — 
23,1 мл, то 


Тъь = ОНИ = 0,006113г | мл. 


` 


Среднее Тхь = 0,006116 г/мл. 


БРОМОМЕТРИЯ (БРОМИД-БРОМАТНЫЙ МЕТОД) 


Для определения многих органических соединений (фенол, ани- 
лин, окси- и аминопроизводные бензола) пользуются смесью брома- 
та с бромидом (КВгГОз и КВТ), которые в кислой среде выделяют ево- 
бодный бром: 


КВГгО, -- 5КВг -- 6 НЦ = 6КС! -- ЗВг» -- ЗН»О, 


бром в момент выделения бромирует органическое соединение. 
Избыток брома заменяют иодом, прибавляя в кислый раствор иодид 
калия: 


КУ ++ На! = КС! + НУ, 
Вг» + 2Н/ = 2НВг-+- Л. 


Иод, выделившийся в количестве эквивалентном избыточному 
брому, титруют раствором тиосульфата, добавляя вблизи конечной 
точки 2—3 мл крахмала. 


Приготовление 0,1 № раствора бромид-бромата 
и его стандартизация 


2,7835 г бромата калия растворяют в воде, к раствору добавляют 
10 г бромида калия. После растворения солей раствор переводят 
в мерную колбу емк. [1 ли разбавляют водой до метки. 

Титр раствора устанавливают иодометрически. Отбирают пипет- 
‘кой 25,0 мл бромид-броматного раствора в колбу для титрования 
и прибавляют 25 мл концентрированной соляной кислоты. Прили- 
вают 10 мл 10%-ного раствора иодида калия и через 3 мин. отти- 
тровывают выделившийся иод раствором тиосульфата натрия, добав- 
ляя вблизи конечной точки раствор крахмала. 

Нормальность раствора вычисляют, как обычно. Раствор бро- 
мид-бромата часто применяют для титрования 8-оксихинолинатов 
металлов после их растворения в разбавленной соляной кислоте. 

Грамм-эквиваленты металлов при их определении броматомет- 
рическим методом через 8-оксихинолинаты приведены в Табл. 19. 

При определении алюминия в магниевых сплавах с применени- 
ем 8-оксихинолина применяют 0,5 М раствор бромид-бромата. Для 
приготовления такого раствора — 14 г бромата калия и 50,0 а 
бромида калия растворяют в воде, раствор фильтруют и разбавляют 
водой до 1 л. 
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Таблица 19 


Грамм-эквиваленты (Э) металлов при их определении 
бромато-метрическим методом через 8-оксихинолииаты 


ее э шэ | ме э 14Е5' 
А! 2,248 | 35180 Мо 41,99 07896 
В 17,42 24097 Я 7,330 | 86564 
са 14, 05 14771 РЬ 25,90 41330 
Се 11,68 06733 $Ъ 10,15 00634 
Со 7,367 86729 ть 14,50 16147 
Си 7,943 89998 т! 59,88 77125 
Ее 4,654 | 66783 |9 19,84 29754. 
Са 5,810 768 У 6,368 | 80400 
т 9,568 98082 7п - 8,174 | 94228 
М5 3,039 48273 А 5,701 | 75597 
Мп 6,867 83677 


Для стандартизации раствора отбирают калиброванной пипеткой 
5 мл раствора бромид-бромата в колбу для титрования, добавляют” 
40 мл воды, 10 мл 10% -ного раствора К. и 20 мл соляной кислоты 
(1:1). Закрыв колбу резиновой пробкой, хорошо перемешивают, 
дают постоять 3 мин., разбавляют водой до 150 мл и титруют 0,1 № 
раствором Ма»5.О. до тех пор, пока бурая окраска иода станет свет- 
ло-желтой. Затем добавляют раствор крахмала и дотитровывают 
синий раствор до полного обесцвечивания, 


ВАНАДАТОМЕТРИЯ 


В ванадатометрии рабочим титрованным раствором служит раст- 
вор ванадата аммония (ванадиевокислого аммония) МНа\УОз. 


Аммоний ванадиевокислый 
(метаванадат аммоиия) 
МНа\Оз Мол. вес 116,98 


Ванадат аммония — белые или светло-желтые кристаллы. Мало: 
растворим в воде, этаноле, ацетоне, эфире. Растворимость ванада- 
та аммония в 100 мл воды: 0,65 г при 18° С; 6,7 г при 70? С (наиболь- 
шая растворимость). Аммиак повышает растворимость ванадата, 
соли аммония понижают ее; в насыщенном растворе хлорида аммо- 
ния ванадат не растворяется. Водные растворы ванадата разлагают- 
ся вследствие гидролиза и желтеют. При температуре выше 135° С 
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в вакууме ванадат начинает терять МНз. При прокаливании на воз- 
духе разлагается на МН, Н.О и пятиокись ванадия У.О.. 

Технический препарат ванадата аммония содержит соли К, 
Ма, А|, Сг, Ее, Си и других металлов, от которых он очищается 
перекристаллизацией. 100 г МН.УО, растворяют в смеси 1500 мл 
воды и 60 мл концентрированного аммиака при нагревании до 
70° С, дают раствору постоять 40 мин. и фильтруют через складча- 
тый фильтр (Ю. В. Карякин! рекомендует добавлять после раство- 
рения ванадата 2 г активированного угля). 

К фильтрату добавляют 20 г сухого МНа (или 150 г МН.МО.), 


‚выпавший осадок МН.УО. отфильтровывают с отсасыванием, про- 


мывают 2%-ным раствором МН.С (или дистиллированной водой), 
а затем этанолом и сушат при 20—25°С (не выше). 

Ванадат аммония можно получить из. пятиокиси ванадия. Пяти- 
окись ванадия сплавляют со смесью 53 ч. Ма.СО,, 69 ч. К.СОз 
и 15 ч. КМО;, плав выщелачивают водой, раствор фильтруют и при- 
бавляют сухой МН. в 4 раза больше, чем требуется теоретически 
на навеску У.О5. Выпавуий ванадат аммония отфильтровывают 
с отсасыванием и сушат, как описано выше. 

Грамм-эквивалент ванадата аммония равен его молекулярному 


весу, так как ион УОз при окислении принимает один электрон 
и пятивалентный ванадий при этом восстанавливается до четырех- 
валентного состояния. 


Приготовление растворов ванадата аммония 


Чаще всего в аналитической практике применяют 0,1; 0,05; 
0,01 и 0,001 № растворы ванадата аммония. 

Для приготовления 0,1 № раствора — 11,7 г ванадата аммония 
помещают в чистый литровый стакан и приливают 150—200 мл воды. 
Затем добавляют небольшими порциями 150 мл концентрированной 
серной кислоты при непрерывном энергичном помешивании. При 
добавлении серной кислоты вначале выпадает пятиокись ванадия — 
бурый осадок, который в дальнейшем растворяется в серной кисло- 
те при взбалтывании. После охлаждения раствор переводят в мер- 
ную колбу и, тщательно смыв стенки стакана, в котором производи- 
лось растворение, доводят объем водой до метки и перемешивают. 

Кислотность полученного раствора составляет — 6 М. 

Растворы ванадата меньшей концентрации готовят растворением 
навески в 6 М НС | в мерной колбе. 

Растворы ванадата хранят на рассеянном свету в склянках. 
с хорошо закрытой пробкой. Титр не изменяется в течение несколь- 
ких лет. 


1Ю. В. Карякин, И. И. Ангелов. Чистые химические реактивы... 
М., Госхимйздат, 1955. 
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Стандартизация растворов ванадата аммония 


Раствор ванадата аммония стандартизируют по соли Мора, 
металлическому железу (фортепьянной проволоке), сернокислому 
гидразину, а также по окиси железа или стандартному образцу 
железной руды. 

а) Стандартизация по соли Мора. 

Для стандартизации 0,1 № раствора ванадата аммония берут 
зесколько навесок по 1,000 г растертой в ступке кристаллической 
соли Мора и растворяют каждую из них в 25—30 мл воды, к которой 
добавлено 5 мл концентрированной серной кислоты. Прибавляют 
три-пять капель 0,1%-ного раствора фенилантраниловой кислоты 
и титруют двухвалентное железо раствором ванадата до изменения 
цвета раствора от бледно-голубого до вишнево-красного. 

В качестве индикатора применяют также дифениламин или 
дифениламиносульфонат (см. стр. 147). К титруемому раствору 
добавляют пять капель дифениламина и титруют до перехода бесцвет- 
ной окраски в сине-фиолетовую. Добавляют три—пять капель дифе- 
ниламиносульфоната и титруют до появления красно-фиолетового 
окрашивания. 

Такие же навески соли Мора оттитровывают раствором бихрома- 
та известной нормальности, применяя тот же индикатор, с которым 
титровали раствором ванадата. 

Нормальность раствора ванадата рассчитывают по формуле 


№ —_ 9 Мк, Сг.О, "1 
ни 
91:4 
где № — нормальность раствора ванадата; 
% — израсходованный объем раствора бихромата; 
Мк.сг,о, — нормальность”раствора бихромата; 
а,— навеска соли Мора, взятая для титрования раствором ва- 
надата; 
о— израсходованный объем раствора ванадата; 
а — навеска соли Мора, взятая для титрования раствором би- 
хромата. 
Если навески соли Мора были взяты одинаковыми, тогда мно- 
жители а, и а сокращаются и формула принимает вид: 


№ 2"Мюсьо, 
101 
Удобно устанавливать нормальность ванадата по 0,1 № раствору 
соли Мора. Для этого оттитровывают раствором ванадата и бихро- 
мата одинаковые объемы (25,0 мл) соли Мора с одним и тем 
же индикатором и вычисляют нормальность по указанной фор- 
муле. 
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6) Стандартизация по раствору бихромата калия через соль 
Мора. 

Отбирают 25 мл титрованного 0,1 № раствора К.Сг»О:, добавляют 
25 мл смеси Кнопа, воду до 150 мл, пять капель фенилантраниловой 
кислоты и титруют 0,1 № раствором соли Мора до перехода фиолето- 
вой окраски в зеленую. 

Отбирают 25 мл стандартизируемого. раствора ванадата, добав- 
ляют 25 мл смеси Кнопа ‚ 40 мл Н»ЗОа, разбавленной | :3, воду 
до 150 мл, добавляют пять капель фенилантраниловой кислоты 
и титруют 0,1 № раствором соли Мора до перехода окраски от фиоле- 
товой в зеленую. 

Если объемы растворов К.Сг.О, и МН.УО. отбирают одной 
и той же пипеткой, то нормальность вычисляют по формуле 


Мунумо, = Мкебтьог""# , 
91 
где и, — объем соли Мора, пошедший на титрование раствора 
| МН4УОз, мл; 
‚- 9, — объем соли Мора, пошедший на титрование раствораК.Сг.О.», 
мл. 


в) Стандартизация титра по металлическому железу (форте- 
пьянной проволоке). 

0,15 г металлического железа помещают в колбу, добавляют 
0,5—1,0 г бикарбоната натрия, 100 мл разбавленной 1:5 серной 
кислоты и сразу же закрывают колбу пробкой с клапаном Бунзена 
или с трубкой, дважды согнутой под прямым углом. Внутри колбы 
эта трубка оканчивается непосредственно под пробкой, а наруж- 
ный длинный конец ее погружают в стаканчик или колбочку с насы- 
щенным раствором бикарбоната натрия. | 

Колбу с навеской' нагревают на песчаной бане до полного рас- 
творения железа, затем охлаждают. Конец трубки должен все 
время находиться в растворе бикарбоната. При охлаждении про- 
исходит периодическое засасывание раствора бикарбоната в колбу 
и в результате взаимодействия его с кислотой выделяется СО,, 
который вытесняет воздух из колбы, чем предохраняет двухва- 
лентное железо от окисления. ` 

К остывшему раствору добавляют три капли раствора фенилан- 
траниловой кислоты и титруют раствором ванадата аммония до 
появления вишнево-красной окраски. Можно титровать также 
в присутствии дифениламина или дифениламиносульфоната. 

Титр раствора ванадата аммония по железу вычисляют по формуле 

Т _ й:а 
мн.УОыЕе = 100. › 


где п — навеска железа; а — процентное содержание железа 
в образце фортепьянной проволоки; и — объем ванадата аммония, 
израсходованный при титровании, Мл. 
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Нормальность раствора находят по формуле 


Тре:1000 
55,85 ‘ 


г) Стандартизация по сернокислому гидразину. 

Точную навеску дважды перекристаллизованного и высушен- 
ного до постоянного веса над серной кислотой сернокислого гид- 
разина МН.МН,. Н»5О, (мол. вес 130,12) растворяют в избытке 
раствора ванадата аммония и избыток его оттитровывают раство- 
ром соли Мора. 

В кислой среде ванадат аммония окисляет гидразин по урав- 
нению 


4УО; -- №Н. -- 12Н* = 4УО** -- М, -- 8Н.О. 


На грамм-молекулу гидразина затрачивается четыре грамм-экви- 
валента ванадата. 

0,15 или 0,30 г сернокислого гидразина помещают в колбу для 
титрования и прибавляют соответственно 25,0 или 50,0 мл раствора 
ванадата аммония, отмеренных бюреткой или пипеткой и нагре- 
вают раствор до 60—80? С, хорошо перемешивая, до прекращения 
выделения пузырьков азота. Раствор охлаждают и, добавив к нему 
три-пять капель раствора фенилантраниловой кислоты, тит- 
руют избыток ванадата аммония раствором соли Мора до исчезно- 
вения вишнево-красного окрашивания. 

Затем устанавливают соотношение нормальностей растворов 
ванадата аммония и соли Мора путем титрования ванадата аммония 
солью Мора в присутствии трех капель фенилантраниловой кислоты. 

Нормальность раствора ванадата аммония вычисляют по формуле 


а.1000 


№ = 32,58 (1 — 2)-К * 


где М — нормальность раствора ванадата аммония; 
а — навеска гидразина, г; 
32,53 — грамм-эквивалент гидразина; 
у! — объем раствора ванадата, добавленный к гидразину, мл; 
у, — объем раствора-соли Мора, израсходованного на титро- 
вание избытка ванадата аммония, мл; 
К — коэффициент пересчета соли Мора на ванадат аммония. 


ИОДАТОМЕТРИЯ 


В иодатометрии рабочими растворами служат раствор иодата 
калия КО; или раствор смеси иодата калия КО, с иодидом 
калия КУ. 

Окисление иодатом, в зависимости от условий, протекает раз- 
лично. Сернистая кислота (при определении серы в чугунах и ста- 
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лях) в кислой среде окисляется сначала с восстановлением иодата 
до свободного иода: 


2.05 -- 5508 -|- ЗН* = 550} + }» + НФО. 


Выделившийся иод` восстанавливается далыше до иодида (1“) 
находящимся в избытке сульфитом: 


$02 +- 3. + НО = $0 +24 2Н*. 


После того как ионы сульфита полностью будут окислены, 
избыточная капля раствора КЗО, вызовет выделение свободного 
иода 


305 -- 51- + 6Н* = 3» -- ЗН.О, 


вследствие чего появляется синее окрашивание раствора, содер- 
жащего крахмал. 
В этой реакции грамм-эквивалент КО, равен 


Экзо, = = 2 = 35,667. 


При титровании в сильнокислой среде (3,5—4,0 № НС) иодид 
восстанавливается до однохлористого иода: 


ЮО, + 250; -- 2Н+ - СГ -> 441 -- 280 -+ НО. 


Индикатором в этом случае служит хлороформ или четыреххло- 
ристый углерод. Окисление протекает в две стадии: сначала выде- 
ляется свободный иод 


420; — 10508 + 4Н*-> 10501 -+ 2], + 2Н.О, 


а затем иод вступает в реакцию с иодидом: 


2. + 20 + 5СГ -- 6Н+-> 5.1 + ЗН.О. 


Таким образом, элементарный иод, выделившийся вначале, 
затем переходит в УС]. Поэтому окраска хлороформа или четырех- 
хлористого углерода во время титрования (при сильном взбалты- 
вании) постепенно становится интенсивной, а затем начинает блед- 
неть и совсем исчезает. 

Грамм-эквивалент иодата в этом случае составляет: 

М __ 214,00 


Экзо, = 1 == = 53,50. 
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Иодноватокислый калий 


(иодат калия) 
КЗО: Мол. вес 214,00 


Иодат калия — белое кристаллическое вещество. Пл. 3,89. 
При 560°С плавится, при дальнейшем нагревании разлагается. 
Растворимость в 100 мл воды: 4,7 г при 07 С; 8,13 г при 20? С; 
32,3 г при 100? С. Нерастворим в этаноле. При хранении на возду- 
хе влагу не поглощает. Хранят его в банках оранжевого стекла. 

Реактивы х. ч. или ч. д. а. содержат 99,8% К.О.. 

Для перекристаллизации растворяют 150 г соли в | л нагретой 
до 70—80°С воды. Раствор фильтруют и охлаждают. Выпавшие 
кристаллы отфильтровывают с отсасыванием и промывают на во- 
‚ронке 50 мл воды, сушат на воздухе при 30—40? С и хранят в хорошо 
‚закрытой банке оранжевого стекла. Перед взятием навески препа- 
рат высушивают в сушильном шкафу при 150—180? С. 


Приготовление растворов и их стандартизация 


'Из химически чистого или перекристаллизованного и высушен- 
ного при 180°С иодата калия можно готовить растворы по точной 
навеске. 

Для приготовления 0,1 М раствора 3,5667 г КУО, для титрова- 
ний в кислой среде или 5,3500 г для титрований в сильносоляно- 
кислой среде растворяют в воде и разбавляют в мерной колбе емк. 
1 л до метки. 

Для определений серы в чугунах и сталях при сжигании навески 
в токе кислорода применяют 0,0025 М№ раствор иодид-иодатной сме- 
си. Растворяют 0,0892 г КЗО,, 17 г К. и 0,4 г КОН в воде и раствор 


разбавляют до | л в мерной колбе. Титр раствора устанавливают‘ 


по стандартному образцу чугуна или стали. 

Растворы иодата (а также иодид-иодата) очень устойчивы. 

В случае необходимости титр раствора контролируют по опре- 
деляемому веществу. Титр можно устанавливать по металличе- 
ским сурьме, олову, мышьяковистому ангидриду Аз.О., металли- 
ческим таллию или железу, ферроцианиду калия К. [Ее(СМ). |. 

Титрование в сильносолянокислой сре 
де в присутствии органического раствори- 
теля. Рассмотрим стандартизацию раствора по олову. 0,15 г 
чистого металлического олова растворяют в 20 мл концентрирован- 
ной соляной кислоты в колбе для титрования с притертой пробкой, 
раствор разбавляют водой до 50 мл, добавляют 50 мл концентри- 
рованной соляной кислоты, 5 мл хлороформа или четыреххлори- 
стого углерода и титруют 0,1 М№ раствором КУО., приливая его 
небольшими порциями. После прибавления каждой порции рас- 
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твора КО; колбу закрывают притертой пробкой и сильно взбал- 
тывают. Окраска хлороформа сначала становится фиолетовой, 
затем темнеет, после чего начинает светлеть и в точке эквивалент- 
ности окраска полностью исчезает. 

Титр раствора по олову находят делением навески олова на число 
миллилитров раствора КЗО;, затраченного на ее титрование. 

1 мл точно 0,1 М раствора К.О, соответствует 0,003746 г/мл Аз, 
0,005935 г/ мл’Зп, 0,006088 г/мл ЗЬ, 0,003203 г/мл $Оь, 0,004003 г/мл 
$0: 0,001603 г/мл $. 


ЦЕРИМЕТРИЯ 


В цериметрии рабочим титрованным раствором служит раствор 
сульфата церия (ТУ) Се($О.).. 

Четырехвалентный церий в кислой среде является сильным 
окислителем. Он восстанавливается до трехвалентного состояния. 
Окислительно-восстановительный потенциал Ёсеч+/се+ = -1,56 в. 
Грамм-эквивалент равен молекулярному весу сульфата церия. 

Титрованию солью церия (Г\) не мешают присутствующие в тит- 
руемом растворе многие органические вещества (например, спирты). 
Титрование возможно в сернокислых и солянокислых растворах. 
Им можно титровать горючие растворы. Титр растворов солей 
церия не изменяется при кипячении. 

Титрованию солями церия мешают ионы фосфата, образующие 
осадок фосфата церия (ТУ), этот недостаток устраняют увеличе- 
нием кислотности выше 1 №. 

Для приготовления титрованных растворов солей церия слу- 
жит двойная соль сульфата церия и аммония Се($О,).: 2(МН.).5О. - 
. 2Н.О, атакже сульфат церия — кристаллогидрат Се(5О,).- 4Н.О 
или безводный Се($О,).. 


Церий сернокислой` 
[сульфат церия(У)] 
Се($0)2 *АН»О Мол. вес 404,30 


Сульфат церия — желтые игольчатые кристаллы. При 155° С 
обезвоживается, переходя в темно-желтый порошок Се($О,),. При 
300? С сульфат церия разлагается на СеО, и $О.. Водные растворы 
сульфата церия желтогс цвета, гидролизуются. Хорошо растворим 
в разбавленных кислотах, образуя оранжевые растворы. . 

Для получения сульфата четырехвалентного церия препарат 
сульфата хлорида или карбоната трехвалентного церия раство- 
ряют в 0,5 № серной кислоте и осаждают церий избытком насы- 
щенного на холоду раствора щавелевой кислоты. Осадок промы- 
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вают декантацией в стакане, а затем на фильтре горячей водой 
до полного удаления щавелевой кислоты. (Отдельные порции про- 
мывных вод проверяют аммиачным раствором хлорида кальция.) 
Полученный осадок высушивают в фарфоровой чашке, затем поме- 
шают в муфельную печь и прокаливают, сначала при невысокой 
температуре до ‘сгорания органических веществ, а затем при 700— 
800? С до превращения Се.О., (белый порошок) в СеО, (кристаллы 
светло-желтого цвета). При более высокой температуре осадок 
прокаливать не рекомендуется, так как полученная после этого 
двуокись церия почти не растворима в серной кислоте. 

Из полученной двуокиси церия приготовляют раствор суль- 
фата четырехвалентного церия путем растворения ее в серной 
кислоте. 


В 


Приготовление растворов 


Растворы солей церия всегда бывают загрязнены другими редко- 
земельными элементами. 

Для приготовления 0,1 № раствора перия к 500 мл воды прили- 
вают 30 мл концентрированной серной кислоты, перемешивают 
и всыпают 64 г двойной соли сульфата церия и аммония (Э = 632,55), 
хорошо перемешивают до полного растворения соли. После охла- 
ждения, если раствор мутный, его фильтруют и доводят объем 
водой до | д. | 

Для приготовления раствора из сульфата четырехвалентного 
церия поступают так же: берут 41 г Се ($04)>.4НэО или 34 г 
Се($О.), на 1 л раствора. | 

Для приготовления 0,02 № раствора сульфата четырехвалент- 
ного церия 3,5—4 г СеО, растворяют в стакане в 100 мл разбавлен- 
иой 1: | серной кислоты при перемешивании и нагревании на водя- 
ной бане. Нагревание продолжают 2—3 часа, пока почти вся СеОз 
не перейдет в раствор. 

Стакан накрывают часовым стеклом для предупреждения испа- 
рения воды. Затем раствор разбавляют водой до 600—700 мл, 
охлаждают и фильтруют через фильтр (красная лента) в мерную 
колбу емк. 1 л. После смывания стакана и фильтра водой раствор 
доводят до метки. 


Для приготовления 0,1 № раствора берут 20 г двуокиси це-_ 


рия, 500 мл серной кислоты (1: 1) и далее поступают, как описано 
выше. 

В 0,1М растворе соли церия должно содержаться —1 № сво- 
бодной кислоты. При кислотности ниже 0,5 М может образоваться 
осадок вследствие гидролиза. 

Кислые растворы соли четырехвалентного церия хорошо сохра- 
няют свой Титр без изменения длительное время. Титр раствора 
соли церия изменяется за год не более чем на 0,02%. 
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Стандартизация растворов 


а) Стандартизация по мышьяковистому ангидриду. 

Точную навеску мышьяковистого ангидрида (0,15—0,20 г) поме- 
шают в коническую колбу емк. 250 мл, приливают 15 мл2М рас- 
твора едкого натра и слегка нагревают для ускорения растворения. 
После полного растворения мышьяковистого ангидрида раствор 
охлаждают, приливают 25 мл разбавленной серной кислоты 1:5, 
разбавляют водой до 100 мл, прибавляют три капли 0,01М раствора 
четырехокиси осмия (0,25 г ОЗО, в 100 мл 0,1 № серной кислоты) 
в качестве катализатора. Добавляют одну-две капли раствора ферро- 
о-фенантролина и титруют 0,1М№ раствором Се($О.). до перехода 
красновато-оранжевой окраски раствора в бледно-голубую. 

Мышьяковистая кислота без катализатора практически не 
окисляется. Вместо четырехокиси осмия можно применять рас- 
твор однохлористого иода 3С1. Раствор монохлорида иода готовят 
растворением 0,278 г иодата калия КЛО. и 0,178 г иодида калия К] 
в 250 мл воды. После их растворения добавляют 250 мл концен- 
трированной соляной кислоты. Протекает реакция 


2К-- КЗО, -- 6 НС! = 32! -- КС! + ЗН.О. 


Так как в полученном растворе может оказаться избыток иоди- 
да или иодата, то раствор после охлаждения титруют разбавлен- 
ным раствором иодата или иодида — в зависимости от того, какая 
соль в избытке, добавив к раствору 10 мл хлороформа или четырех- 
хлористого углерода. От избытка иодата калия слой хлороформа 
остается бесцветным, а от избытка иодида приобретает фиолетовое 
окрашивание. Титрование ведут до тех пор, пока слой хлороформа 
окрасится после сильного взбалтывания в очень слабый фиолето- 
вый цвет. (Концентрация раствора 0,005. М.) 

После растворения навески мышьяковистого‘ангидрида в 15 мл 
2М№ раствора едкого натра добавляют 20 мл концентрированной 
соляной кислоты. Раствор разбавляют водой до 100 мл, прибавляют 
5 мл монохлорида иода, одну-две капли ферро-о-фенантролина. 
и титруют раствором сульфата четырехвалентного церия, пока 
красно-оранжевая окраска не начнет ослабевать, но будет воз- 
никать через некоторое время после добавления окислителя. Затем 
раствор нагревают до 50? С и и продолжают медленно титровать 
до полного исчезновения окраски, не возникающей в течение | мин. 

Оттитрованный раствор имеет бледную, голубую или синюю 
окраску. 

Нормальность и титр раствора вычисляют, как указано на стр. 12 
и 124. 

Ин дикатор. Ферро- енантролин ерроин-три енантролин желе- 
зо (П) сульфат] Нм т . О, п тех р атрел итрова_ 


ниях прибавляют одну-две капли индикатора на 100 мл титруемого раствора. 
О приготовлении см. на стр. 150.) 
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6) Стандартизация по оксалату натрия Ма.С.0. 

0,2 г оксалата натрия х. ч. помещают в широкогорлую колбу 
для титрования и растворяют в 40—50 мл воды. Добавляют 10— 
20 мл концентрированной соляной кислоты и 5’ мл раствора моно- 
хлорида иода. Раствор разбавляют до 100 мл водой, добавляют 
одну-две капли  ферро-о-фенантролина, нагревают до 5 
и титруют раствором соли церия, следя, чтобы температура рас- 
твора не снижалась ниже 45° С. Раствор рекомендуется осторожно 
перемешивать термометром, чтобы можно было контролировать 
температуру. Если температура снизилась до 45° С, то раствор подо- 
гревают снова до 50° С, но не выше, так как индикатор при более 
высокой температуре разрушается. Раствор, окрашенный в красно- 
ватый цвет, титруют до получения бледно-голубого окрашивания, 
которое должно сохраняться не менее | мин. , 

Раствор сульфата четырехвалентного церия‘ стандартизируют 
также по щавелевой кислоте. Можно стандартизировать раствор 
сульфата церия по соли Мора, аналогично описанному на стр. 176. 
Титрование соли Мора проводят как раствором бихромата, так, 


Таблица 20 
Величины грамм-эквивалентов (9) элементов и веществ, определяемых 
цериметрически 
| 

Определяемое вещество Е) #3 | Определяемое вещество Э 13 
Аз 37,46 | 57357 || НЕ. 200,59 | 30234 
Аз2Оз 49,46 | 69425 || НёО 216,59 | 33564 
Ва 68,67 | 83677 || КзС»О4-НО - . | 92,12 | 96435. 
Вао 76,67 | 88463 || КНС.О..НзО 73,07 | 86376 ` 
Ва (ОН:) 85, 68 | 93288 КНСЬОх, НзС+Оа.2Н2О | 63,55 | 80312 
(СООН)з 45,02 | 65340 || Ка [Бе (С№] 368,36 | 56627 
(СООН)».Н2О 63,03 | 79955 || Ка [Ее (С№в]-3ЗН2О — 1422,41 | 62513 
СНеОв (винная кислота) | 15,01 | 17634 || МО» 46,04 | 66283. 
Са (как оксалат) 20,04 | 30190 || МазС204 , 67,00 | 82608. 
СаСОз 50,05 169937 || 56 ‚ 60,87 | 78440 
Сао 28,04 | 44778! 56203 12,87 | 86255 
Бе 55,85 | 74702 || $п 59,34 | 77335 
Бе (С 211,96 | 32626 || $г 43,84 | 64162 
Бео 71 ‚85 | 85643 || $7СОз 73,81 | 86812 
БезОз 79,85 | 90227 || Т! 102,18 | 00937 
Ее5 Ох 151,92 | 18162 | Ч 119,01 | 07558 


Бе$О.7НзО 278,02 | 44407 || У 50,94 | 70706 
Бе5Ои. (МНа)2504-6Н2О 392,14 | 59344 . 
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и раствором Се(50;:), в присутствии фенилантраниловой кислоты 
в качестве индикатора в кислой среде. 

Величины грамм-эквивалентов элементов и веществ, определяе- 
мых цериметрическим методом, приведены в табл. 20. 


ТИТАНОМЕТРИЯ 


В титанометрии рабочим раствором служит титрованный рас- 
твор треххлористого титана ТС; или сульфат титана (11) Т1, (50. 

Раствор треххлористого титана быстро окисляется на воздухе 
и изменяет свой титр, поэтому титрование возможно только в атмо- 
сфере СО» или другого инертного газа. 

Раствор сульфата титана (ИТ) в4 М серной кислоте более устой- 
чив на воздухе. В течение 20 час. титр раствора изменяется незна- 
чительно. 


Приготовление и хранение 0,1 № растворов 


а) Приготовление 0,1 № раствора из имеющегося в продаже 
раствора сульфата титана (1). 
меющийся в продаже раствор сульфата титана (ПР содержит 
15% ТЬ5($О)з, пл. 1,4, что соответствует примерно 1№ Т15($О,)з. 
(Мол. вес 383,98; 9 = 191,99.) 100 мл такого раствора разбавляют 
до 1 л4М серной кислотой (112 мл концентрированной серной кис- 
лоты смешивают с водой и разбавляют до 1 1). Приготовленный 
раствор содержит много четырехвалентного титана. | 


6) Приготовление 0,1 № раствора из имеющегося в продаже 
раствора хлорида титана (1). 

Имеющийся в продаже препарат содержит 15—20% ТС, 
мол. вес. 154,26 (пл. 1,2). 25 мл такого раствора кипятят 1 мин. 
с 50 мл 25%-ной соляной кислоты и после охлаждения разбав- 
ляют водой до | д. 

Растворы сульфата и хлорида трехвалентного титана имеют 
фиолетовый цвет. 

Сохраняют растворы трехвалентного титана в склянках тем- 
ного стекла, хорошо защищенных от прямого света. 
`° Для восстановления четырехвалентного титана 100 или 200 мл 
приготовленного раствора встряхиваютс 200—300 мл жидкой амаль- 
гамы цинка (о приготовлении см. на стр. 307) в течение 1 мин. 
и переливают в бутыль для хранения раствора. Так обрабатывают 
весь раствор. 

Титрованные растворы солей трехвалентного титана обычно 
хранят в специальной установке; бюретка соединена с бутылью: 
сифоном и раствор находится в атмосфере химически инертного 


газа (рис. 9). Бюретку наполняют раствором через кран 2. Про- 


странство над раствором в склянке и бюретке заполнено СО, или Но, 
185. 


поступающим из аппарата Киппа. Кран 
аппарата Киппа всегда открыт. 

Установка должна быть собрана гер- 
метично и без применения каучука. , 

После наполнения бутыли (Г) рас- 
твором соли ТЕ(ПТ) открывают кран бю- 
ретки и пропускают медленный ток СО» 
из аппарата Киппа в течение | часа, 
для вытеснения воздуха из всей уста- 
новки. Кран бюретки закрывают и дают 
раствору стоять два-три дня. Перед тит- 
рованием снова пропускают СО, через бю- 
ретку 15 мин. 

Иногда пользуются для ‘титрования 
раствором соли четырехвалентного тита- 
на, восстанавливая его до трехвалент- 
ного непосредственно в бюретке в мо- 
мент титрования. Для этого в бюретку 
помещают кусочек ваты, а поверх него — 
слой электролитического кадмия высо- 
той —10 см. Налитый в бюретку титро- 

Рис. 9. Приспособление ванный раствор соли четырехвалентного 
для хранения растворов трех титана, проходя через колонку с кад- 
валентного титана 
1 — склянка - для запасного ра. МИЕМ, ПОЛНОСТЬЮ восстанавливается до 
твора, 2 кран ^ на енфоне,  ТРехВалентного. Нормальность равна 
<оединяющем бюретку со склян- НОрмальности исходного раствора соли 
кой; 8 — аппарат Киппа четырехвалентного титана. 


Стандартизация растворов 


а) Стандартизация по раствору бихромата калия К„Сг.О,. 
Отбирают пипеткой (или при помощи бюретки) 25,0 мл 0,1М 


раствора бихромата калия в колбу для титрования, добавляют воду. 


до 50 мл, затем 10 мл серной кислоты (1:1), прибавляют пять 
капель раствора дифениламина и титруют раствором соли трехва- 
лентного титана до перехода фиолетового окрашивания в слабо- 
зеленое (Сг?"). 

Можно титровать бихроматом калия стандартизируемый рас- 
твор соли титана при таких же условиях. При этом фиолетовый 
цвет раствора титана будет переходить в зеленоватый, а в конечной 
точке появится фиолетовое окрашивание от дифениламина. Нормаль- 
ность и титр раствора вычисляют, как обычно (см. стр. 12 и 124). 

6) Стандартизация по раствору железо-аммонийных квасцов 
[сульфат железа (Ш) и аммония]. 

Железо-аммонийные квасцы 1Ее›(ЗО4)з. (МН4).ЗО.-24Н.О, мол. 
вес 964,38] перед употреблением перекристаллизовывают, так как 
при хранении происходит выветривание. 
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Грамм-эквивалент железо-аммонийных квасцов 


М __ 964,38 
Эс, (ЗО (МНьзок-нь == 35 == — > == 482, 19, 


так как реакция протекает по уравнению 
ТА» (304)з -- Ре» (3О4)з'="2ТЕ (304), -- 2Е650.. 


Отбирают пипеткой 25,0 мл 0,1 № раствора железо-аммоний- 
ных квасцов (о приготовлении см. на стр. 213) в колбу для титро- 
вания. Добавляют 10 мл 2М (или 5%-ной по объему) серной кис- 
лоты и нагревают до 50—60°С. Затем добавляют 1 мл 10%-ного 
раствора роданида калия и небольшое количество (—0,3 г) бикар- 
боната натрия для удаления воздуха из колбы. После этого крас- 
но-коричневый раствор немедленно титруют раствором соли трех- 
валентного титана. Вблизи конечной точки, когда окраска начнет 
бледнеть, раствор титруют по каплям при непрерывном помеши- 
вании до обесцвечивания. Нормальность раствора и титр вычисляют 
как обычио (см. стр. 12 и 124). 


в) Стандартизация по титрованному 0,1 № раствору КМпО, 
5ТЬ (5043 -- 2КМпО, -- 8Н»$О:-= 10111504) К»ЗО, -|- 
| + 2Мл$О. + 8Н.о. 


Отбирают 25,0 мл раствора соли трехвалентного титана в колбу 
для титрования, заполненную СО,, нагревают до 50? С и титруют 
раствором перманганата калия, при этом фиолетовая окраска 
раствора титана постепенно бледнеет и вблизи конечной точки 
раствор „становится бесцветным. Титрованще заканчивают при 
появлении слабо-розовой окраски от одной избыточной капли пер- 
манганата. Во время титрования раствор непрерывно перемеши- 
вают. 

Нормальность ититр вычисляют, как обычно (см. стр.12 и 124). 


д) Стаидартизация по окисленной железной руде. 

Три-четыре навески стандартного образца окисленной желез- 
‘ной руды по 0,15—0,20 г помещают в конические колбы емк. 200— 
250 мл и растворяют при нагревании на плитке в 10 мл концентри- 
рованной соляной кислоты. После разложения навески руды на дне 
колбы должен оставаться только легкий белый осадок кремневой 
кислоты, не содержащий крупинок неразложившейся руды. Колбу 
снимают с плитки и содержимое разбавляют холодной водой до 
100 мл, смывая ею стенки колбы. 

К полученному раствору прибавляют 2 мл 10%-ного раствора 
‘роданида аммония и 3 раза по 0,3 г бикарбоната натрия для вытес- 
нения из колбы воздуха и заполнения ее СО,. Затем сейчас же 
титруют ярко-красный раствор роданида железа раствором соли 
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трехвалентного титана при непрерывном перемешивании. Когда 
окраска раствора начнет бледнеть, продолжают титровать по кап- 
лям до полного обесцвечивания раствора. 
Титр раствора титана по железу: 
п.а 
Тт: — 100.0’ 
где п — навеска стандартного образца железной руды, г; 
а — процентное содержание железа в стандартном образце; 
о — объем раствора соли титана, затраченного на титрование 
навески (среднее для трех одинаковых навесок), мл. 
Раствор соли титана стандартизируют в день его применения. 
Величины грамм-эквивалентов различных ваществ при титано- 
метрических определениях приведены в табл. 31. 


Таблица 21 
Грамм-эквивалеиты (9) элементов и веществ при титанометрических 
определениях 

Определяемое Э 13 Определяемое вещество Э 19 
А 65,66 134730 || Кз [Ее (С№1 329,26 | 54754 
АиСз 104,44 |00479 || Ее2($О4)з- (МН4)2504-24Н2О | 482,19 | 68322 
Си 63,54 | 80305 |! НЕ 400,29 | 00426 
Сино 19,54 90059 | НаСь 135,15 | 13274 
Сиб О 459,60 | 20303 | Н=О 408,29 | 03459 
Си$О-5Н2О 249,68 | 39738 |! НёЗО4 148,32 | 17120 
Бе 55,85 174702 | $Ъ 60,87 | 78440 
Бес 162,24 124008 || З6С5 149,54 | 47467 
БеСз.6Н.О 270,30 | 43485 || $6305 808,75 | 90781 
БеОз 79,85 | 90227 | Ч 149,01 | 07559 
Без (3О4)з 199,93 | 30088 | ЦО» (СНзСОО)».2Н2О 2412,07 | 32648 

ХРОМОМЕТРИЯ 


В хромометрии рабочим раствором служат раствор хлорида 
двухвалентного хрома СгС|. или сульфата двухвалентного хрома 
СгЗО.. 

Окислительно-восстановительный потенциал Сг(ИГ/Сг(И) зави- 
сит от кислотности среды и составляет около 


Есг аусг аи) = — 0,406. 


Раствор солей двухвалентного хрома применяют для потен- 
циометрического, амперометрического и обычного индикаторного 
титрования. | 
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Приготовление и хранение 0,1 № раствора. 
солей двухвалентного хрома 


Растворы солей двухвалентного хрома очень неустойчивы на 
воздухе, ионы двухвалентного хрома очень легко окисляются 
кислородом воздуха: 


4Сг?* + О, —-:4Н* = 4Сг3+ + 2Н.О. 


Растворы солей двухвалентного хрома готовят восстановлением 
растворов солей трехвалентного хрома амальгамированным цин- 
ком в той бутыли, в которой он будет храниться. Раствор должен 
сохраняться и поступать в бюретку в атмосфере СО., М, или Н.. 
Для этого пользуются специальной установкой (см. рис. 9). 

Для приготовления 0,1 №М раствора СгЗО, навеску 14,7095 г 
х. ч.% (или перекристаллизованного и высушенного) бихромата 
калия К,Сг.О, растворяют в 250 мл воды в конической колбе и при- 
ливают 14 мл концентрированной серной кислоты. В горло колбы 
вставляют воронку с удлиненной трубкой, доходящей до дна колбы 
и приливают неболыпими порциями —37,5 мл концентрированной 
перекиси водорода для восстановления бихромата до трехвалент- 
ного хрома. Раствор нагревают почти до кипения до тех пор, пока 
не прекратится выделение пузырьков О, (—20 мин.). Раствор 
охлаждают до комнатной температуры, переводят в мерную колбу 
емк. | ди разбавляют водой до метки. 

Если готовят раствор СгЗО, в 1 М Н,ЗОх, то перед разбавлением 
до метки добавляют еще 25 мл концентрированной серной кис- 
лоты. 

‚Раствор трехвалентного хрома переливают в бутыль, в кото- 
рой находится очень чистый гранулированный амальгамирован- 
ный цинк. Перед этим бутыль с амальгамированным цинком промы- 
вают 2 раза раствором соли трехвалентного хрома, порциями по 
100 мл, которые выбрасывают. Цинк амальгамируют встряхива- 
нием в течение нескольких минут с 1%-ным раствором Не], в раз- 
бавленной соляной кислоте (или 2%-ным раствором Ня,(МО.). 
в 0,2№М НМО:). Раствор Ня. сливают и амальгамированные гра- 
нулы промывают дистиллированной водой несколько раз. При 
емкости бутыли | л требуется —1 кг гранулированного цинка. Пере- 
ливают весь раствор в бутыль с амальгамированным цинком, запол- 
няя ее почти полностью, закрывают пробкой с Т-образной газо- 
отводной трубкой, соединенной с аппаратом Киппа, пускают ток 
СО, и хорошю взбалтывают смесь в бутыли. Пропускать ток СО» 
через раствор нет необходимости. Если раствор только покрывает 
цинк, то восстановление Сг(ПТ) до Сг(П) полностью заканчивается 
за 30 мин. и нормальность раствора будет составлять точно 0,1 М. 

Раствор соли хрома (ПП) имеет характерную светло-голубую 
окраску без зеленоватого оттенка. | 
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Раствор не нуждается в установке титра. Под защитой Со, 
нормальность его не изменяется в течение недели. Растворы в 
Н.$О, или НЦ сохраняются без изменения до трех недель. . 

Титр раствора может измениться вследствие понижения вислот 
ности (из-за растворения цинка) и выпадения осадка Сг(ОН)». 

Титр раствора можно контролировать по определяемому веще- 
ству (стандартному образцу). 

Величины грамм-эквивалентов различных элементов и соеди- 
нений при хромометрических титрованиях приведены в табл. 22. 


‚ Таблица 22 
Грамм-эквиваленты (9) различиых веществ при хромометрических титрованиях. 
Определяемое вещество ° Среда Э ЕЭ 
Ав (Авт Ав) Н.ЗОв; На Е МНЕ 107,87 03290 
ВЕ(В18+-,В1) Н2Зо--Ка 69,66 84298 
СгзОз (СгзОт?-—>Сг8+) Н.50. 432,04 63552 
Си (Си2+->Си+) НА 63,54 80305 
Си (Си2+-—Си} Н28Ов 31,77 50202 
НЕ(Ня?+->Н&) Н»80&8 НА 100,30 00432 
АРСЕНОМЕТРИЯ 


В арсенометрии рабочим раствором служит титрованный ас 
твор арсенита натрия МаАзО, или арсенит-нитрита натрия МаАЗО, -|- 


-- МаМО.. . 
Растворы арсенита и арсенит-нитрита натрия готовят из мышья 


ковистого ангидрида и применяют для определения марганца. 
Титрование арсенит-нитритом проходит лучше, чем арсенитом. 


Мышьяковый ангидрид 


Аз2Оз Мол. вес 197,841 


'О свойствах Аз»Оз см. на стр. 139; об очистке — на стр. 155). 


Приготовление растворов 


Арсенит натрия. 0,05 М раствор. 5г безводного карбоната 
натрия помещают в стакане емк. 500 мл, добавляют 100 мл воды, 
нагревают до кипения и растворяют в нем —2,5 г МЫШЬЯКОвИСТОгО 
ангидрида, непрерывно перемешивая раствор. После охлаждения 
раствор разбавляют водой до 300 мл, фильтруют и ра 


водой до | д. 
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Арсенит-нитрит натрия. 0,05 М раство р. 1,3 г мыщьяко- 
вистого ангидрида растворяют в 25 мл 4М раствора МаОН при сла- 
бом нагревании и непрерывном размешивании стеклянной палоч- 
кой. Затем раствор разбавляют холодной водой до 200 мл, прили- 
вают 40%-ный раствор Н.$О, до покраснения синей лакмусовой 
бумажки и сверх того приливают еще 0,5—1,0 мл. Избыток Н.$О. 
нейтрализуют бикарбонатом натрия МаНСОз до нейтральной или 
слабощелочной реакции по лакмусу. К полученному раствору 
добавляют 0,85 г нитрита натрия МаМО,, растворенного в 5 мл 
воды, перемешивают и разбавляют водой до | д. 

Растворы арсенит-нитрита натрия хранят в бутылях, закры- 
ваемых резиновой пробкой с хлоркальциевой трубкой. 


Стандартизация растворов 


а) Стандартизация арсенита натрия но раствору пермангана- 
та калия. 

В коническую колбу для титрования наливают 5—10 мл кон- 
центрированной азотной кислоты и кипятят 2—3 мин. для удаления 
окислов азота. Добавляют воду до 75—100 мл, 5 мл концентриро- 
ванной фосфорной кислоты, 5 мл 1%-ного раствора нитрата сереб- 
ра, 10 млМ 10%-ного раствора персульфата аммония и кипятят 
1—2 мин. Охлаждают до комнатной температуры, приливают еще 
50 мл воды, а затем — точно отмеренные 20,0 или 25,0 мл титрован- 
ного 0,05 № раствора перманганата калия. Перманганат калия 
оттитровывают раствором арсенита натрия до появления жел- 
товато-зеленой окраски, не изменяющейся при дальнейшем прибавле- 
нии арсенита. Вблизи конечной точки арсенит добавляют по каплям 
с интервалом 8—10 сек. Конечная окраска не такая светло-желтая, 
как при титровании анализируемой пробы, содержащей железо. 

Нормальность и титр раствора вычисляют, как обычно (см. 
стр. 12 и 124). 


6) Стандартизация арсенит-нитрита натрия по раствору пер- 
манганата. 

В колбу емк. 250 мл наливают 30 мл кислотной смеси, применяе- 
мой для разложения навесок при определении марганца (125 мл 
концентрированной серной кислоты, 100 мл концентрированной 
фосфорной кислоты, 275 мл концентрированной азотной кислоты 
и 575 мл воды), и прибавляют 50 мл воды, 1 мл 2%-ного раствора 
АЕМО; и 10 мл 10%-ного раствора персульфата аммония. Кипятят 
1 мин., после охлаждения прибавляют, отмерив точно, 20,0 или 
25,0 мл титрованного 0,05 № раствора перманганата калия. При- 
бавляют 5 мл 1%-ного раствора МаС! и 10 мл 12 М Н.5О, (335 мл 
концентрированной серной кислоты, разбавленной до 1 л водой). 
Титруют раствором арсенит-нитрита натрия до появления бледно- 
розового окрашивания. Раствор арсенит-нитрита натрия прили- 


. 
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вают с одинаковой скоростью примерно 5—6 мл в 1 мин., хорошо 
перемешивая раствор. Вблизи конечной точки арсенит-нитрит 
натрия добавляют по каплям, с интервалом между ними 5—10 сек. 
Конечную точку устанавливают по исчезновению окраски (побеле- 
нию раствора от суспензированного АзС]). Если титрование выпол- 
нено правильно, то от одной капли 0,05 № раствора перманганата 
калия титруемый раствор окрасится в розовый цвет. 

Нормальность и титр раствора вычисляют, как обычно (см. 
стр. 12 и 124). 


в) Стандартизация раствора арсенита натрия и арсенит-нитри- 


та натрия по стандартному образцу . 

Установка титра по А. М. Дымову". Для уста- 
новки титра берут стандартный образец чугуна или стали с содер- 
жанием марганца, близким к содержанию его в анализируемом 
материале. Навеску 0,5—1,0 г чугуна или стали, в зависимости 
от содержания марганца, растворяют в 30 мл смеси кислот (см. 
выше) в конической колбе емк. 250 мл при нагревании на песча- 
ной бане. После растворения содержимое колбы кипятят еще 
3—5 мин. для удаления окислов азота. Если на дне колбы остаются 
неразложившиеся частицы, то их разминают сплюснутой на конце 
стеклянной палочкой, что ускоряет разложение. Графит и $10, 
отфильтровывают, прибавив предварительно 25 мл воды. 

Полученный раствор доводят водой до 50 мл, добавляют 5 мл 
1%-ного раствора АёМО,, 10 мл 20%-ного раствора персульфата 
аммония и нагревают до слабого кипения, кипятят 30—40 сек., 
но не более | мин. Раствор при этом окрашивается в фиолетово- 
красный цвет. Прекратив нагревание, через 2—3 мин. стояния 
колбу с раствором охлаждают в струе проточной воды, накрыв 
горло колбы перевернутым стаканчиком. Добавляют к раствору 
10 мл Н.5О., разбавленной 2: 3, и 5 мл 1%-ного раствора МаС1. 
Титруют раствором арсенита или арсенит-нитрита натрия сначала 
‘быстро до просветления, а затем медленно до полного исчезнове- 
ния розовой окраски. 

Титр раствора на Мп вычисляют по формуле 


тде а — процентное содержание марганца в стандартном образце; 
п — навёска стандартного образца, г; 
о — объем раствора арсенита или арсенит-нитрита, затрачен- 
ный на титрование навески, мл. 
Титруют три-четыре навески и по близко-сходящимся резуль- 
татам находят среднее. 


ТА. М. Дымов. Технический анализ руд и металлов. М., Металлургиздат, 
1949. 
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Установка титра по Кольтгофу!. Отбирают 
10,0 мл 0,05 М титрованного раствора перманганата калия и по- 


мещают в колбу емк. 250 мл. Добавляют. 1,0 г электролитического 
железа и 30 мл смеси кислот (серной, фосфорной и азотной: см. 
выше). Нагревают до полного растворения навески, после чего 
кипятят еще 2—3 мин. для удаления окислов азота. Затем добав- 
ляют 50 мл холодной воды, 5 мл 0,1 М раствора нитрата серебра 
и 10 мл 20%-ного раствора персульфата аммония, нагревают до 
кипения и кипятят 30—45 сек. Быстро охлаждают колбу хололной 
водой до 20—25° С, приливают 5. мл 0,2 № раствора хлорида натрия, 
10 мл 12М серной кислоты и титруют арсенит-нитритом натрия. 
Титрование проводят, приливая не более 5—6 мл раствора арсенит- 
нитрита натрия в 1 мин., хорошо перемешивая раствор, пока окра- 
ска его не станет бледно-розовой. Далее титруют по каплям, при- 
бавляя следующую каплю примерно через 5 сек. Вблизи конечной 
точки, когда окраска раствора станет очень слабой, промежуток 
между прибавлением капель увеличивают до 10 сек. Конечную 
точку устанавливают по исчезновении бледно-розового окрашива- 
ния раствора. 

Стандартизацию раствора и анализ необходимо проводить при 
строго одинаковых условиях. Нормальность раствора вычисляют, 
как обычно. 

Титр раствора арсенит-нитрита натрия рассчитывают на мар- 
ганец. | мл 0,05 М раствора арсенит-нитрита соответствует 0,0005494 г 
Мп или 0,0007094 г МпО. 


АСКОРБИНОМЕТРИЯ 


В аскорбинометрии рабочим раствором служит титрованный 
раствор аскорбиновой кислоты, которая окисляется по уравнению 


3С,НзО, > ЗС.НОв -- 6Н+ + бе, 


Аскорбиновую кислоту применяют для определений а, ЛО, ВгО., 
\УО,, СгОг’, МО,, МпО., АзО’, СЮ,, СМНа (хлорамина), СЮ-, 
Си**, Еез*, Се(1У), Зп(1У), Ав, Нав, Н›О,, Ее(СМ);, РЬО,, МпоО,, . 
$03 и ряда органических соединений. 

Окислительно-восстановительный потенциал аскорбиновой кис- 
лоты при РН 7 составляет --0,19 в. Аскорбинометрическое опреде- 
ление железа является одним из лучших методов, так как не мешают 
нитраты и фосфаты; присутствие фторидов вызывает незначитель- 
ную ошибку. Недостатком является малая устойчивость титрован- 
ного раствора аскорбиновой кислоты при хранении. 


1И. М. Кольтгоф, В.Б. Сендэл. Количественный анализ. М.—Л., 
Госхимиздат, 1948. : 
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Аскорбиновая кислота 
(витамин С) 


—ое— НН 


| 
обес бон Мол. вес 176,12; Э-=88,06 


| В И 
он он нон н 


Аскорбиновая кислота — бесцветные пластинчатые кристаллы 
кислого вкуса. 1 в. ч. растворяется в 6 в. ч. воды и в 40 в. ч. 
этанола. Т. пл. 192° С. Имеющаяся в продаже аскорбиновая кис- 
лота представляет собой синтетический препарат высокой чистоты. 


Приготовление растворов аскорбиновой кислоты 


Для приготовления 0,1 № раствора 8,85 г аскорбиновой кислоты 
растворяют в 1 л воды, к которой добавлено 0,1 г комплексона [Ш 
и 4 мл муравьиной кислоты. Раствор хранят в темной бутыли, защи- 
щая от действия тепла. Титр его изменяется не более, чем на 0,1 % 
за сутки. 

Следы металлов ускоряют разложение аскорбиновой кислоты. 
Поэтому раствор готовят из воды, перегнанной в стеклянном аппа- 
рате; комплексон добавляют для связывания следов металлов. 
Бактериальное разложение аскорбиновой кислоты устраняют до- 
бавкой муравьиной кислоты. При хранении раствора при 0°С 
(в холодильнике) титр его изменяется мало. 

0,1 М раствор аскорбиновой кислоты для определения железа 
готовят растворением 8,85 г препарата в 0,1 № растворе соляной 
кислоты, добавляют 100 г роданида аммония и доводят 0,1 М рас- 
твором НЦ до 1 л. Такой раствор также довольно устойчив; им 
можно титровать ЕеЗ* без добавок индикатора, так как МН.ЗСМ 
имеется в растворе аскорбиновой кислоты. 

0,01 М растворы готовят так же, как 0,1 М, при этом берут 
соответственно менышую навеску аскорбиновой кислоты. 

При сохранении раствора в атмосфере СО, в первые три дня 
титр понижается ежедневно на 3%; в последующие 10 дней титр 
изменяется незначительно, через два месяца изменение в титре 
достигает 5,6%. 


Стандартизация 0,1 № раствора 


Около |2 (0,9804 г) соли Мора растворяют в [0 мл серной кис- 
лоты (1:1), нагревают раствор и окисляют Ее? добавлением 
по каплям Н,О,, кипятят для удаления избытка Н,О, и. после 
охлаждения разбавляют водой до 100 мл. Нейтрализуют раствор 
МН.ОН (1:1) по каплям до появления мути Ее(ОН):, которую 


194 


растворяют добавлением нескольких капель разбавленной |: 1 
НС!. Раствор нагревают до 40—50°С и титруют раствором аскор- 
биновой кислоты до исчезновения красного окрашивания. Если’ 
раствор аскорбиновой кислоты приготовлен без добавки МН.5СМ, 
то к титруемому раствору необходимо добавить перед титрованием 
10 мл 10%-ного раствора МНа$СМ. 

Титр аскорбиновой кислоты можно также устанавливать по 
0,1 № раствору железо-аммонийных квасцов. Для этого отбирают 
в колбу 25,0 мл титрованного раствора железо-аммонийных квас- 
цов, разбавляют вдвое водой, нейтрализуют МНаОН (1: 1) по кап- 
лям до появления мути, которую растворяют добавлением по кап- 
лям НС (1:1), добавляют индикатор (если требуется), нагревают 
и титруют, как навеску соли Мора. 

Кислотность титруемого раствора должна быть — 0,015—0,030 М. 

Индикатор. Вариаминблау (4-омино-4’-метоксидифенил- 
амин, вариаминблау В-основание). 


А и \ 
Нам < 2 МН < У осн: 


Имеющиеся в продаже препараты сине-зеленого, а иногда 
фиолетового цвета, растворимы в воде. 

Для приготовления раствора растирают в фарфоровой ступке 
| г индикатора с небольшим количеством воды. Затем разбавляют 
водой или 0,1 М соляной кислотой до 100 мл и раствор фильтруют 
через складчатый фильтр. На каждые 100 м4 титруемого раствора 
прибавляют 0,1—0,2 мл 1%-ного раствора индикатора. 

Вариаминблау применяют как  окислительно-восстановитель- 
ный индикатор в кислых растворах. При рН 6—7 переход окраски 
нехарактерен. Окисленная форма имеет синюю или красную окра- 
ску; восстановленная форма бесцветная. Переход индикатора обра- 
тим. Сильные окислители постепенно разрушают индикатор. Потен- 
циал перехода зависит от рН раствора. При рН 0 он равен 690 мв, 
при РН 2 равен 600 мв, при РН 6 равен 375 ме. 

При определении Еез” титрованием аскорбиновой кислотой 
индикатор добавляют незадолго до наступления точки эквива- 
лентности, так как сильно окисляющий раствор частично разру- 
шает индикатор. Для ускорения реакции титруемый раствор на- 
гревают до 40—50? С. Вариаминблау дает более точные результаты 
титрования, чем роданид аммония. 


АРГЕНТОМЕТРИЯ 


В аргентометрии рабочим раствором служит титрованный рае- 
твор нитрата серебра АзМО.. 


Элдемо, = Млемо, == 169,874. 
13* 


Серебро азотнокислое 


(нитрат серебра, ляпис) 
АБМОз Мол. вес 169,874 


Нитрат серебра — белое кристаллическое вещество. Пл. 4,35; 
т. пл. 2192° С. В чистом виде иитрат серебра довольно устойчив, 
но примеси органических веществ вызывают разложение его с обра- 
зованием дисперсного черного серебра. Свет сильно ускоряет это 
разложение. На коже рук, бумаге и тканях оставляет черные пятна. 
Влажный препарат, а также его растворы разлагаются на свету, 
поэтому реактив и его растворы хранят в темных склянках с при- 
тертыми пробками для предохранения от действия света и попа- 
дания пыли. | 
_ Нитрат серебра хорошо растворим в воде и органических рас- 
творах. Почти нерастворим в концентрированной азотной кислоте. 


Приготовление растворов 


Обычно готовят растворы приблизительно требуемой нормаль- 
ности, а затем устанавливают их титр по хлориду натрия (х. ч.). 

Для приготовления 0,1 № раствора 17 г АЗМО; растворяют в воде 
и разбавляют водой до | д. 

Химически чистый препарат АзМО, получают перекристалли- 
зацией его из слабоазотнокислого раствора и последующего высу- 
шивания соли при 150° С в сушильном шкафу до постоянного веса. 
16,9874 г перекристаллизованного АзМО: растворяют в воде, пере- 
водят в мерную колбу емк. 1 л и разбавляют водой до метки. Нор- 
мальность полученного раствора — точно 0,1 М и не нуждается 
в контроле. , 
` Растворы нитрата серебра можно готовить также из чистого 
металлического серебра. Для этого 10,787 г серебра растворяют 
в 100 мл разбавленной 1: 1 азотной кислоты, не содержащей соля- 
ной кислоты. После растворения серебра раствор кипятят до уда- 
ления окислов азота, охлаждают, переводят в мерную колбу емк. 1 1 
й разбавляют водой до метки. Раствор по концентрации — точно 
0,1 № и не нуждается в установке титра. Для определения хлори- 
дов по Мору он не годится, так как его кислотность по азотной кис- 


лоте — около 0,5 М. 


Стандартизация раствора 


Раствор нитрата серебра стандартизируют по раствору хлорида 
натрия (х. ч.) или весовым методом. 

В случае отсутствия хлорида натрия (х. ч.) его получают из 
обычного реактивного препарата. 

Очистка хлорида иатрия МаС (мол. вес 58,443). Хлорид 


натрия — белое кристалдическое вещество или мелкий кристаллический порошок. 
Пл. 2,17. Плохо растворим в концентрированной соляной кислоте. Растворимость 


` 


196 


Мас! в воде мало возрастает с повышением ы 
температ ; 
воде ато воврастает ратуры; при 25° С она составляет 
Насыщенный горячий раствор ‘соли фильт 
руют, охлаждают льдом и насы- 
щают раствор хлористым водородом. При этом выпадают кристаллы Мас 
На конец газоподводящей трубки рекомендуется укрепить воронку для того, 
чтобы кристаллизующаяся масса не закупорила выходного отверстия трубки’. 
Кристаллы отсасывают на воронке Бюхнера, промывают несколько раз концен- 
трированной соляной кислотой, отжимают между листами фильтровальной бума- 
ги, сушат при 110—1 15°С, растирают в ступке в порошок и прокаливают в муфель- 
ной печи при 500—600°С до постоянного веса. Прокаливание можио вести и иа 
газовой горелке, поместив тигель в отверстие асбестовой пластинки, закреплен- 
ной в наклонном положении для того, чтобы предупредить попадание продуктов 
горе газов, содержащих серу, внутрь тигля. 
ерекристаллизованный МаС! из воронки Бюхнера можно помес 
тить в выпа- 
рительную чашку, подсушить, а затем нагреть до плавления (т. пл. 801° С) и вы 
 ИЧЕСКУЮ ПУ ‚массу на совершенно чистую и сухую фарфоровую или кера- 
литу, затем разлить еще тепл застывшую ма — 
лочь в фарфоровой ступке. ую ую массу на куски и расто 
чищенный препарат хранят в склянке с притертой пробк 
ой неопредел 
долгое время, так как он негигроскопичен. (Обычная поваренная соль игрок, 
пична вследствие Того, что она содержит примесь хлорида магния.) 
сли имеется химически чистый реактив, то его перед взяти | 
дует прокалить при 500° С до постоянного веса, ре м навески сле- 

Приготовление 0,1 Мраствора хлорида нат- 
рия. 5,8443 г хлорида натрия (х. ч.) переводят в мерную колбу, 
растворяют в воде и разбавляют до | д. 

Величину нормальности и титр раствора вычисляют, как обычно. 

а) Стандартизация по методу Мора. 

Отбирают 25,0 мл 0,1 М раствора хлорида натрия в колбу для 
титрования, доливают 25 мл воды и 0,5 мл 10%-ного водного раствора 
К.СгО.. Титрование ведут в присутствии «свидетеля». Для приго- 
товления «свидетеля» в другую такую же колбу помещают так- 
же 25,0 мл раствора хлорида натрия, 25 мл воды, 0,5 мл — 10%- 

ого раствора К.СГО. и добавляют 2—3 мл 
аствора нит 
серебра. р р рота 

Раствор хлорида натрия титруют раствором нитрата серебра 
до появления слабой, но вполне ощутимой красно-коричневой 
окраски, которая сохраняется после сильного взбалтывания и отли- 
чается от цвета «свидетеля». 

Титрование нельзя вести на прямом солнечном свету, так как 
осадок АС! разлагается, становясь сиреневым. Титрование при 
электрическом освещении, когда желтый цвет плохо заметен 
не дает хороших результатов. | 

Вблизи конечной точки коллоидный осадок АвС! коагулирует; 
образуя крупные хлопья, оседающие на дно. Последние капли 
АвМО, добавляют медленно, сильно перемешивая раствор для того 
чтобы оттитровать адсорбированные ионы СШ. | 

6) Стандартизация по методу Фаянса. 

Отбирают 25,0 мл 0,1 М раствора хлорида натрия (х. ч.) в колбу 
для титрования, добавляют 25 мл воды, прибавляют три— пять 
капель 0,2%-ного раствора флуоресцеина или дихлорфлуоресцеина 
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и титруют раствором нитрата серебра до резкого перехода желто- 


зеленой окраски жидкости в розовую. 


Нормальность и титр вычисляют, как обычно (см. стр. 12 и 124). 


Адсорбционные 


в этаноле, ацетоне и уксусной кислоте. 
Растворяют 0,2 г препарата в 100 мл этанола. 


2,7-Дихлорфлуоресцеин СэНзО5С5Ма» (динатриевая соль, мол. вес 445,18} — 
оранжевый порошок. Образует оранжевые растворы. В щелочном растворе 


индикаторы. Флуоресцеин СооНа»Ов (мол. 
вес 348,316) — желтовато-красный или красный кристаллический порошок. 
Нерастворим в воде, эфире, хлороформе, бензоле; растворим при нагревании 


обладает ярко-зеленой флуоресценцией, исчезающей при подкислении. 


2г препарата растворяют в воде и разбавляют до | д. 


Сведения об адсорбционных индикаторах приведены в табл. 23. 


в) Стандартизация весовым методом. 


Отбирают 20,0 или 25,0 мл раствора нитрата серебра в стакан 
емк. 250—300 мл и добавляют 100 мл воды, 1 мл азотной кислоты, 
разбавленной 1:1, и перемешивают. 
из раствора на холоду, приливая медленно при помешивании 30 
или 40 мл 0,1 № раствора НС1. Осаждение Ав и все последующие 


операции проводят при затемнении. 


Осаждают ионы серебра 


Таблица 23 


Адсорбциониые индикаторы в аргеитометрии 


Окраска при избытке 


Индикатор Определяемые ионы 
галоген-ионов ионов А+ 
Бромфеноловый СГ, Вг-, $СМ- | Желтая Голубая 
синий Ам Желто-зеленая Сине-зеленая 
3,6-Дихлорфлуо- С, В Красно-фиолетовая Сине-фиолетовая 
ресцеин $СМ- Розовая Красио-фиолетовая 
г Желто-зеленая Ораижевая 
Эозин }-, Вг- в присут- | Желто-красная Красно-фиолетовая 
ствии С!-) 
Флуоресцеин С!-, Вг`, $СМ- | Желто-зеленая Розовая 
г » Оранжевая 
Фуксин С! Красно-фиолетовая Розовая 
Розанилин Вг, Г Оранежевая » 
$СМ- Синеватая » 
Феносафранин сс Фиолетовая » 
Вг- Красно-фиолетовая Голубая 
Родамин 6Ж С!-, Вг- » Оранжевая 
Розовая бенгаль- Розовая Фиолетовая 


ская 
Тетрацин 
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СГ, Вг-, -, $СМ- 


Желто-зеленая 


Желто-коричневая 


Полученную суспензию нагревают почти до кипения и пере- 
мешивают [1—2 мин. для лучшей коагуляции осадка. Дают осадку 
отстояться и испытывают раствор на полноту осаждения, приливая 
к прозрачной жидкости над осадком несколько капель 0,1 № рас- 
твора НС|. Стакан с содержимым оставляют стоять в темном месте 
на 1—2 часа. 

Затем осадок АБС! отфильтровывают, перенося его во взвешен- 
ный стеклянный фильтрующий тигель № 3, высушенный при 100— 
200” С. Тигель укрепляют в пробке колбы для отсасывания и, соеди- 
нив ее с водоструйным насосом, сливают осторожно жидкость 
с осадка по палочке в тигель при слабом отсасывании. Осадок 
в стакане промывают декантацией 2—3 раза 0,01 № раствором НС. 
Осадок затем переносят в тигель. Последние частицы осадка Ав 
снимают со стенок стакана палочкой с резиновым наконечником. 
Осадок в тигле промывают небольшими порциями0,01 № раствора 
НОЯ. Струю промывной жидкости из промывалки направляют на стен- 
ку тигля так, чтобы осадок не взмучивался. Отсасывание не долж- 
но быть слишком сильным, чтобы промывная жидкость стекала 
по каплям. Для удаления большей части НС из осадка его про- 
мывают 1—2 раза небольшими порциями воды. 

Затем тигель с осадком высушивают при 100—200? С в сушиль- 
ном шкафу до постоянного веса. Первый раз высушивают 1—11/з 
часа, повторно — полчаса. 

Нормальность раствора вычисляют по формуле 


а-1,1852 
№ = .0,016981 › 


где а — полученный вес АвС, г; 
1,1852 — фактор пересчета веса АБС] на АвМОз; 
о — объем раствора, взятый для осаждения АрС, мл; 
0,016987 — теоретический титр 0,1 № раствора АзМОв. 
Величины грамм-эквивалентов различных веществ в аргенто- 
метрии указаны в табл. 24. 


РОДАНОМЕТРИЯ 


В роданометрическом методе в качестве рабочего раствора при- 
меняют титрованный раствор роданистого аммония МНа$СМ или 
роданистого калия КЗСМ. ` 

При взаимодействии роданистого аммония и нитрата серебра 


МНиЗСМ +- АЕМО, = | АеЗСМ + МН.МО, 


образуется малорастворимый в воде и кислотах осадок роданида 
серебра Аё$СМ. Метод применяется для определения галоидов 
и серебра. 

Поскольку осадок АвЗСМ нерастворим в кислотах, то это дает 
возможность определять серебро в сплавах после их растворения 
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Таблица 24 


Грамм-эквиваленты (5) различных веществ в аргентометрии 
Определяемое вещество э 123 Определяемое вещество _эЭ 125 
ВаС!. 4104.43 | 04760 КСМ (по Либиху) 430,24 | 11474 
ВаС!-2НО 122,14 | 08686 КС! 74,56 | 87249 
Вг 79,91 | 99260 К 166,01 | 22014 
ВгОз- 24,34 | 32858 || К$СМ 97.184 | 98760 
НВг 80,92 | 90808 ыа 42,39 | 62726 
СаСЁз 55,49 | 74425 || МеСь 47,61 | 67775 
Сасв.6Нзо 109.54 | 03959 МНаВг 97.95 | 99100 
СМ (по Мору) 26,02 | 41529 мНс 53.49 | 72827 
СМ” (по Либиху) 52,04 | 71632 МН 144.94 | 16119 
НСМ (по Мору) 27,03 | 43180 МНа5См 76,12 | 84153 
НСМ (по Либиху) 54,05 | 73283 ||  МаВг 102,90 | 01242 
СГ 35,45 | 54962 МаСМ (по Мору) 49.04 | 69028 
на 36,46 |56188 || `МаСМ (по Либиху) 98,02 | 99134 
л 126,90 | 10346 Мас! 58.44 | 76674 
НЗ 127,91 | 10690 || Маз 149.89 | 17577 
КВг 119,04 | 07559 |  МабСМ 84,07 | 90886 
КСМ (по Мору) 65,12 |81370 || $СМ- 58,08 | 76407 


в кислотах. Преимуществом метода является также возможность 
титровать галогениды в кислой среде, что невозможно по методам 
Мора или Фаянса. 


Аммоний роданистый 
(родаиид аммоиия) 
МН$СМ Мол. вес 76,121 


Роданид аммония — белое кристаллическое вещество. Пл. 1,31. 
асплывается во влажном воздухе. 
ы Хорошо растворим в воде и отаноле. Т. пл. 149,7° С. При нагре- 
ванием до 70°С частично переходит в тиомочевину. При 172 С 
разлагается. Имеющиеся в продаже препараты содержат 98% 
МНа$СМ. 

Несмотря на то, что роданид аммония бывает достаточно чистым, 
из-за его гигроскопичности нельзя приготовить титрованный рас- 
твор по точной навеске. Поэтому готовят растворы приблизитель- 
‚ной концентрации, а затем устанавливают их титр. 

Растворы. роданида аммония вполне устойчивы, их титр при 
длительном хранении не изменяется. 
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Приготовление 0,1М раствора. 7,6—8,0 г рода- 
нида аммония (х. ч. или ч. д. а.) растворяют в воде и разбавляют 
до 1 4. 


Калий роданистый 


(роданид калия) 
К$СМ Мол. вес 97,184 


Роданид калия — белое кристаллическое вещество. Пл. 1,89. 
Расплывается на влажном воздухе. 

Хорошо растворим в воде (с сильным охлаждением) и этаноле. 

При кристаллизации из растворов при низкой температуре 
получается кристаллогидрат К$СМ.0,5Н.О, устойчивый при тем- 
пературе между —29,5 и -|-6,8° С. Т. пл. КСМ 176,8° С. При 430? С 
он становится синим, при охлаждении снова обесцвечивается. Эта 
соль может быть получена химически чистой путем двукратной 
перекристаллизации из водного раствора. Кристаллы сначала 
высушивают в эксикаторе при комнатной температуре, а затем 
в сушильном шкафу при 120—150°С. Для удаления последних 
следов воды соль плавят 2—3 мин. при 190—900° С. Полученный 
препарат хранят в банке с притертой пробкой, защищая от света 
и паров кислот; он пригоден для приготовления титрованных рас- 
творов по точной навеске. 

Приготовление растворов. Для приготовления 
0,1 М раствора 9,7184 г роданида калия растворяют в воде и дово- 
дят до | д. 

0,02 или 0,01 № растворы готовят разбавлением 0,1 № раствора 
водой соответственно в 5 или 10 раз. 


Стандартизация раствора роданида 


а) Стандартизация по раствору нитрита серебра. 

Отбирают 25,0 мл 0,1 М, установленного по Мору или весовым 
методом раствора нитрата серебра, добавляют | мл насыщенного 
раствора железо-аммонийных квасцов, 5 мл разбавленной |:1 
азотной кислоты и титруют приготовленным раствором роданида 


‘аммония или роданида калия до первого изменения окраски рас- 


твора. Затем медленно титруют, перемешивая, до появления неисче- 
зающей красноватой окраски. 

Нормальность и титр раствора вычисляют, как обычно (см. 
стр. 12 и 123). 


Индикатор. Насыщенный раствор железо-аммонийных квасцов (40%). 
Водный, насыщенный на холоду раствор железо-аммоннйных квасцов фильтруют 
через складчатый фильтр и к мутному раствору прибавляют по каплям концен- 
трированную азотную кислоту до тех пор, пока ее прибавление перестанет вызы- 
вать дальнейшее просветление раствора. 

Большого нзбытка азотной кислоты следует нзбегать. 
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Таблица 25 
Грамм-эквиваленты (9) различных веществ при роданометрических титрованиях 

Определяемое вещество Е 3 Определяемое Е) 15 
Ав 107,87 | 03299 Нё 100,29 | 00426 
АЕМОв 169,87 | 23012 НёО 108,29 | 03459 
Вг 79,94 99269 3 126,90 | 10347 
с 35,45 | 54906 К | 166,01 | 22014 
НВг 80,92 | 90808 МаВг 102.90 | 01242 
Н$СМ 59,09 | 77153 Мас! 58,44 | 76673 
НА 36,46 | 56188 Ма] 149,89 | 17577 

НУ 127,91 | 10690 


Величины грамм-эквивалентов различных элементов и веществ 
при титровании роданидом приведены в табл. 25. 

6) Стандартизация по раствору соли ртути. 

Стандартный раствор соли ртути. 22 метал- 
лической ртути растворяют в 55 мл концентрированной азотной 
кислоты. После полного растворения ртути к раствору для окис- 
ления Не до Не?” прибавляют по каплям 0,5%-ный раствор 
перманганата калия до появления заметного розового окрашивания. 
Раствор количественно переводят в мерную колбу емк. | ли раз- 
бавляют водой до метки. 

Титрование.. 10,0—20,0 мл стандартного раствора соли 
ртути отбирают в колбу для титрования, добавляют несколько 
капель 5%-ного раствора соли Мора, до исчезновения розового 
окрашивания от избытка перманганата, разбавляют водою до 30 мл, 
прибавляют 0,5 мл насыщенного раствора железоаммонийных 
квасцов и титруют раствором роданида до появления розового 
окрашивания. 

По стандартному раствору соли ртути устанавливают 0,01— 
0,02 № растворы роданида. Вычисляют титр роданида на ртуть. 


Отработанные растворы и осадки, содержащие серебро, собирают в специаль- 
ную бутыль и затем регенерируют серебро (см. стр. 318) 


КОМПЛЕКСОНОМЕТРИЯ: 


В комплексонометрическом методе для титрования применяют 
растворы главным образом комплексонов Ги Ш. 


1) Комплексон Г [нитрилотриуксусная кислота М(СН,СООН)}; „ 


НТА, мол. вес 191, 149]. 
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2) Комплексон ПП [этилендиаминтетрауксусная кислота 
(НООСН.); : М.СН»СНо.М : (СН»СООН),, ЭДТА, мол. вес 292.948]. 

.3) Комплексон ПТ (двунатриевая соль этилендиаминтетрауксус- 
ной кислоты (МаООССН,), : М.СН»СН.М : (СН,СООН),.2Н,О, три- 
лон Б, мол. вес. 372,242). 

Все комплексоны содержат карбоксильные группы (СООН 


. д 
и аминный азот №. Они образуют с рядом катионов прочные рас- 


творимые в воде внутрикомплексные соединения. При этом ионы 
металла замещают атомы водорода карбоксильных групп комплек- 
сона своей главной валентностью. С помощью побочной валент- 
Г 
<: 
Характерным является большая прочность комплексов, а также 
стехиометричность реакции комплексообразования. 

В количественном анализе чаще всего используют комплек- 
сон Ш (трилон Б). 

Диссоциация образующихся комплексных солей очень мала. 
Если комплексон ПТ изобразить формулой Ма-Н.У, то комплексо- 
нат кальция будет иметь формулу Ма»СаУ. Диссоциация происхо- 
дит по уравнению 


ности образуется координационная связь с третичным азотом М 


Ма›СауУ = 2Ма* -- СаУ?". 
Диссоциация комплексного иона СаУ?- протекает по уравнению 
| СаУ?- = Са?+ -- У4-. 
Константа диссоциации 


[Са] [УЧ] 


К = [Са\-] 


= 2,7.1071. 


Если сравнить величину константы диссоциации иона СаУ? 
с величиной произведения растворимости СаСО, (Ёрсасо, = 
— 8: 10°), то станет вполне очевидным, что ион Са\?- дает в рас- 
твор меньше ионов Са?*, чем осадок СаСО;. Поэтому осадок СаСО, 
будет растворяться в растворе комплексона [Ш и переходить в бо- 
лее прочное растворимое комплексное соединение. На этом осно- 
вано применение комплексона ПГ для понижения жесткости воды. 

Константы нестойкости некоторых комплексонатов приведены 
в табл. 26. 

Установление точки эквивалентности. 
Точку эквивалентности находят различными методами. 

а) Поскольку реакция комплексообразования протекает с осво- 
бождением ионов Н* в количестве, эквивалентном количеству 
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Таблица 26 


Константы иестойкости некоторых комплексонатов 


Катион, Катиои, 

образующий К образующий К 

комплексоиат комплексонат 
Ае+ 4,79-10-в изн 4,12.10-25 
Ва2+ 1,66-10-8 Мр?+ 2,04.410-— 
Саз+ 2,69.10-п Ми 9,12.10-15 
(42+ 2,57.10-и М1?+ 2,40.10- 
С02+ 6,17.10-19 РЬ?+ 9,12.10- 
Сиа+ 1,58.10- $г2+. 2,34.10° 
Безе 4,68.10-1 ТЬе+ 6,31.10-24 
ЕБез+ 7, 94.10-26 ТЮ.+ ,0.10-18 
Саз+ 5,37.10-21 72+ 3,16.10-9 
Неа+ 1,58.10-22 


определяемого катиона, например 
Са?+ -- МазН»У = Ма›СаУ + 2Н*, 


то точку эквивалентности определяют, применяя обычные кислот- 
но-щелочные индикаторы (метиловый красный, метиловый оран- 
жевый и др.). 

6) При прямом титровании катионов применяют специальные 
индикаторы, представляющие собой органические красители, 
образующие с катионами окрашенные комплексные соединения, 
которые менее прочны, чем соединение этих катионов с комплек- 
соном. 

Перед титрованием к раствору соли металла добавляют инди- 
катор. Образуется его комплекс с металлом определенной окраски. 
Если теперь к раствору добавлять комплексон, то индикатор 
будет вытесняться из его комплекса с катионом. В точке эквивалент- 
ности катионы будут связаны комплексоном, а индикатор будет 
полностью высвобожден. Поскольку свободный индикатор имеет 
иной цвет, чем в комплексе с катионом, то в точке эквивалент- 
ности наступает переход окраски. 

Сведения об условиях применения индикаторов и приготовле- 
иия их растворов приведены в табл. 27. 

Буферные смеси. Поскольку многие металл-индикаторы 
являются одновременно рН-индикаторами и меняют свою окра- 
ску при изменении концентрации ионов Н*, то перед титрованием 
следует строго устанавливать нужное значение рН. Так как во вре- 
мя титрования концентрация ионов Н* повышается, то. путем вве- 
дения соответствующей буферной смесн необходимо сохранять 
постоянное значение рН. 
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Комплексонометрические индикаторы 


Таблица 27 


Определяемые Условия Коицеитрация 
Название ионы определеиия раствора индикатора 
Ализариновый А13+ РН 3,5—3,6; 0,05%-ный водный 
красный $ обратное титроваиие раствор 
нитратом тория 
Тв (ГУ) РН2,3—3,4 
Бензидин А!3+, В13+, Еез+, | Обратиое титроваиие | 1%-ный раствор в 
Саз*, бп (ГУ), ацетатом цинка с ледяной уксусиой 
СМ 4— кислоте 
Та (У) Ре (С№ 
= Ее (СМ) 
в присутствии бу- 
ферной смеси: 500 2 
ацетата аммония я 
20 мл ледяной уксус- 
ной кислоты в 1 4 
Бромпирогаллол- р3ЗЭэ рн4—6 0,5%-иый раствор в 
рот ВРВ В13+ Н2—3 50%-иом этиловом 
рн 2— спирте 
РЬз+ рн4 
у №2+, Соз+, Саа+, РН7—8 


М=?+, Ми, Раа+, 


Т+, Рез+,’[пз+, 
Саз+ 


Вариаминовый си-| А!3+, Саз+, Ры+, 


ний В 7х (ТУ), 
Кез+ 
Глициитимоловый Сца+ 
синий 
Диметилнафтидии С4+, Сиз+, №12+, 
Рьз+, А|з+ 
2лп2+ 


Эрио, В (эриохром Са?+, Мра+ 
темносиний В, 
солохромчерный) 

Эрио, Т (эрнохром- А13+ 


черный Т, кис- 
лотный хром 
черный  специ- 
альный) 


Обратиое титроваиие 


РН 4—5; 
обратиое титроваиие 
солью Ре (111) 
РН 2—3 


В присутствии 
уротропина 


РН 5; 
обратиое титрование 
солью 7п2+ 


в присутствии 


Ее (СМ) 


РН 5; 
в присутствии 


Ее (СМ) 


РН 10—44 
РН 7—8; 


обратное титроваиие 
солью 712+ в при- 


Тсутствии пиридииа 


1%-иый водиый 
раствор 


0,1%-иый водиый 
раствор 


1%-иый раствор в 
ледяной уксусной 
кислоте 


0,4%-ный раствор 
в метиловом спирте 


1%-ная тоикорастер- 
тая смесь с сухим 
Мас] 
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Таблица 27 (продолжение) 


Определяемые 
Назваияе иоиы 


Условия Концентрация " 
определения раствора индикатора 


Продолжение 
\ Ва?+, Са?+, Не?+ 


В+ 
Са+, Со+ 


Мв?+, 7п?+, ЕеЗ+, 
Т1 (У) 


Саз+ 


[18+ 
Мп?+ 
ме+, ры+ 


Т18+ 


У (1) 


Кальцеин, флуо-| Са**, $1?+, Вам 
рексон 


Ксиленоловый В+ 
оранжевый сан 


На+ 
Газ+, рь?+, 72+ 
$6 (ПП) 

ТВ (1У) 
2г (1У) 
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РН 10; 
в присутстеии комп- 
лексоната магння 


РН9—40; 
обратное титроваиие 
солью 712+ 


РН 10 

Обратное титроваияе 

солью 712+ в пря- 

сутствийя пяридина 
РН 6,5—9,5; 


обратное титрование 
солью 712+ 


РН 8—10; 
в присутствии ` 
тартрата 


РН 10; 
с добавлеиием 
гидроксиламина 


РН 10; 
обратиое титрование 
солью Мо?+ яли 712+ 


РН 10; 
обратиое титроваияе 
солью Мо2+ или 


добавлением комп- 
лексоната магиия 


РН 10; 
обратиое титроваиие 
солью Мп?+ 


1%-ная сухая смесь 
РН< 12 с мо, или 2%-иый 


водиый раствор 


РН 1—2 0,5%-иый раствор 
в этаиоле 

РН 5—6 
РНб 
РН 5 

рН 3—5 

РН2,5—8,5 
рН 4—2 (41005), 


Таблица 97 (продолжение) 


Определяемые 
Назваиие р иоиы 


Условия Концеитрация 
определения раствора иидикатора 


Метилтимоловый Ва?+, Са?+, Ме?+, 
синий Зга+ 


В18+ 
Са2+ 
Нё?+ 
Газ+, Рь?+, 702+ 
$с3+ 
Ть (У) 
7г (У) 


Мурексид Со?+, Си?+, №М?+ 


Са?+ 


Ав+, Ра?+ 


ПАН [14-(2-пириди- Си?+ 
лазо)-2-нафтол] 
Си?+, Со?+, Саз+, 
РЬ?+ 


С4?+ 
РЬ?+ 


—^ 


Пирокатехиновый |А!3+, ЕеЗ+, ТИ (ТУ) 
фиолетовый 


В!3*, ТВ (ГУ) 


Си?+ 


Саз+ 


Сф+, Ма?+, 7+ 


Со?+ 


РН 11,5—12,7 |Сухая смесь с КМО, 
1: 100 


РН1—2 
РН 5—6 
РНб 
РН5 
РН 3—5 
РН 2,5—3,5 
РН 1—2 (100°) 
в рик амми- Сухая чо маст 


ачиого буферного 
раствора 


РН 12—42,5 
При добавлеиии 


Ка (С№а] и 
МНаОН 


РН 6; 0,1%-ный раствор 


прямое титроваиие | в этаноле или метаио- 


ле 


Обратное титроваиие 
солью Си?+ при 


70—80° С в слабоук- 


суснокислом растворе 


В слабоуксусиокис- 
лом расгворе 


РН 5—7; 
прямое титроваиие 


Обратное титроваиие 0,1%-иый водиьй 
солью Си?*+ в при- раствор 
сутствии пиридииа 


РН 2—3 


В присутствии 
пириднна 


рН3,8 


МН. (М) -- 
+ мН4ОН (М) 
5 


в отиошении #1; 


То же в отношении 
$1 
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Определяемые 
Название Р иоиы 


Ми2+ 
№?+ 


Сульфосалицило- Рь+ 
вая кислота 
Рез+ 


Тимолфталексои Ва?+, Са?+ 


Тирои Рез+ 


Фталеинкомплек- Ва?+, $г?+ 


сои 
Са?+ 


Ме+ 


Хромазурол $ А13+ 
у Сиа+ 


Рез+ 


7е (ТУ) 
Цинкои 712+ 
Са?+, Се (ТУ), Со?+, 
Си?+, Рез+, ТаЗ+, 
Мп?+, Рь+ 


Эриохромциании К А!3+ 


2 (ТУ) 


Таблица 27 (окончание) 


Условия 
определения 


То же в отношении 
1:1 с добавлением 


МНОН. НС! 
РН 2; 

в присутствии 
МНаМОз при 0°С 
РН 2—3 
РН 2—3 
3—10 мл 1М№ раствора 
МаОН иа 100 мл 


титруемого раствора 
РН 2—3 
РН 11; 
с добавкой этаиола 
РН 10—14 
РН 10; 


с добавкой этанола 
РН4—5 
РН 6—6,5 
РН2 
{смесь моиохлорук- 


сусной кислоты и 
ацетата натрия) 


РН2 
РН9Э—10 
РН 9—40; 


обратное титроваиие 
солью 712+ 


Обратиое титрование 
солью 2п*+ в присутст- 
вии ацетатного буфера 


РН1,4 


Коицентрация 
раствора иидикатора 


5%-ный водный 
‚ раствор 


0,5%-иый водный 
раствор 


2%-ный водиый 
раствор 


0,5%-ный водиый рас- 
твор или смесь 0,12 
индикатора с 0,005 2 
 метилрота и 0.005 г 
диамииового зеле- 
иого в 100 мл воды 


0,4%-иый водный 
раствор 


0.13 г растворяют в 
2 мл1№ МаОоНн ни 
разбавляют до 
100 мл водой 


0,4%-иый водиый 
раствор 


При комплексонометрических титрованиях для сохранения нуж- 
ного значения рН применяют следующие растворы: 


РН 1. Соляиая кислота, 0,1 № раствор. 


РН2—4. 


Аминоуксусиая кислота —.гликокол и ее солянокислая соль. 


Твердый гликокол прибавляют к сильнокислому раствору (0,2— 
0,5 г на 100 мл.раствора). 


РН 4—6,5. 


Ацетатная смесь — 1№ раствор ацетата иатрия и 1М№ раствор 


уксусной кислоты. Растворы смешивают перед употреблеиием 


в равиых объемах. 
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рН 6,5—8. — Триэтаноламии и его соляиокислая соль. 1М раствор триэтанол- 
амииа М (С›НаОН)з и 1М раствор НС! смешивают перед употреб- 
лением в равных объемах, 

РН 8—1. Аммиак — хлорид аммония. 1№ раствор МНаОН и 1М№ раствор 
МН.<! смешивают в равных объемах перед употреблением. 

РН 10. К 570 мл концентрированного аммиака прибавляют 70 г хлорида 
аммония и разбавляют водой до | 4. 

РН !—13. Едкий натр, 0,1М№ раствор. 


Для создания требуемого рН применяют также пиридин, уротро- 
пин, гидроксиламин и т. д. 


Комплексон Ш 


(трилон Б, двунатриевая соль этилендиамиитетрауксусной кислоты, 
. титриплекс ИНЬ, иргалон, версеи, ЭДТА) 


ноосн.С СНС0ОМа 
х Г 
МСНасНаМ .2Н20 
Г < 
Маоосн»с СН›соон 


Комплексон П]— белый мелкокристаллический порошок, хоро- 
шо растворим в воде и растворах щелочей. рН водного раствора —6. 

Кристаллогидрат СоН,«№Ма».2Н»О (мол. вес 372,242) сохра- 
няет свой состав при высушивании не выше 80° С. Безводную соль 
(мол. вес 336,21) получают высушиванием кристаллогидрата в ва- 
куумной печи в течение 12—14 час. при 120° С. Она довольно гигро- 
скопична и поэтому хранится только над фосфорным ангидридом. 

Для очистки комплексона ПГ готовят насыщенный водный рас- 
твор его при комнатной температуре (—10 г на 100 мл воды). К рас- 
твору понемногу добавляют этанол до появления неисчезающего 
осадка, который отфильтровывают и отбрасывают. К фильтрату 
добавляют равный объем этанола и выделившийся осадок отфильт- 
ровывают под вакуумом, промывают несколько раз ацетоном, 
а затем 2—3 раза эфиром. Сушат на воздухе при комнатной тем- 
пературе на листе фильтровальной бумаги. 

Для очистки можно комплексон ПТ растворить в небольшом 
количестве горячей воды и раствор профильтровать, применяя 
воронку горячего фильтрования. К охлажденному фильтрату при- 
ливают равный ‘объем смеси метилового спирта и ацетона (1: 1) 
и перемешивают. Выделившийся осадок комплексона [Ш] отфильт- 
ровывают с отсасыванием на воронке Бюхнера и промывают смесью 
метилового спирта с ацетоном. Препарат сушат при 80—90° С, 


Мол. вес 372,242 


‚ рассыпав тонким слоем на часовое стекло или в плоскодонную фар- 


форовую чашку. При более высокой температуре реактив частично 
разлагается и получается недостаточно белым; в этом случае очист-. 
ку повторяют. 

Комплексон ПТ можно получить из этилендиаминтетрауксусной 
кислоты. Этилендиаминтетрауксусная кислота (комплексон Ш, 
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мол. вес 292,248) — белое кристаллическое вещество. Практически 
нерастворима в воде и органических растворителях. Хорошо рас- 
творима в щелочах. При 240°С плавится и разлагается. При 
100°С она теряет кристаллизационную воду и высушенная при 
150°С имеет постоянный состав. ° 

Концентрацию растворов комплексона ПШ принято выражать 
в единицах молярности (а не в единицах нормальности). 


Приготовление 0,1 М растворов 


а) Приготовление раствора из имеющегося в продаже комплек- 
сона Ш. 

40 г комплексона ПТ растворяют в воде. Если раствор мутный, 
его фильтруют и разбавляют водой до | л. Из очищенного комплек- 
сона ПТ можно готовить 1 М раствор по точной навеске 37,22 г, 
растворяя ее в воде и разбавляя в мерной колбе до | д. 

Такой раствор не нуждается в стандартизации. 

Аналогично готовят 0,05 М раствор до комплексона ПТ, а так- 
же более разбавленные растворы. 

Растворы комплексона Г следует хранить в пропаренных 
склянках иенского стекла. Обычное стекло при длительном хра- 
нении раствора отдает заметные количества ионов Са?*, что ведет 
к изменению титра раствора. 

6) Приготовление 0,1 М раствора из этилендиаминтетрауксус- 
ной кислоты и раствора едкого натра. 

14,612 г высушенной при 100° С чистой этилендиаминтетраук- 
сусной кислоты переводят в мерную колбу емк. 500 мл; взмучивая 
кислоту в воде, приливают из бюретки 1 М титрованный раствор 
едкого натра в количестве, содержащем 2,00 г МаОН; переме- 
шивают до растворения и разбавляют водой до метки. При этом 
получают точно 0,1/М раствор комплексона 111. 

в) Приготовление 0,05 М раствора комплексоната цинка (или 
магния). 

Для заместительного титрования применяют эквивалентную 
смесь соли 21” или Ме?* с комплексоном 1Ш в отношении 1:1. 
Для ее приготовления растворяют 18,612 г комплексона [Пи 8,166 г 
21(!з.1,5НзО или 10,166 г МеСь-6НзО в 800 мл воды. Уста- 
навливают рН 8—9 добавлением 0,1 № раствора МаОН в присут- 
ствии фенолфталеина до слабо-розового окрашивания. Раствор 
в мерной колбе емк. | л доводят водой до метки, 

Титр раствора не устанавливают. 


Стандартизация растворов комплексона Ш 

а) Стандартизация по карбонату кальция. 

5,0045 г карбоната кальция (х. ч. или ч. д. а.), высушенного 
при 80—100°С до постоянного веса, всыпают в литровую мерную 
колбу и прибавляют 30 мл разбавленной 1: 1 соляной кислоты, 
По растворении навески раствор разбавляют водой до метки. 
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25,0 мл приготовленного 0,05 М раствора хлорида кальция поме- 
щают в колбу для титрования, разбавляют водой до 100 мл, приба- 
вляют 20%-ный раствор едкого натра или кали до рН12— 12,5, 
на кончике шпателя — 0,1—0,2 г смеси мурексида с МаС! 1 : 100, 
и окрашенный в розовый цвет раствор титруют 0,05 М раствором 


‘комплексона ШП] до отчетливого перехода окраски в лиловую 


(аметистовую). 


Индикатор. Миурексид С8НзОвМ№в НО (пурпурат аммония, мол. вес 
302,216) — темно-красный порсшок. Плохо растворяется в воде (0,15%), давая 
фиолетово-красную окраску. 0,05%-ный раствор окрашивает щелочные растворы 
в фиолетовый ивет, 1№ раствор соляной кислоты — в розовый цвет, в более кон- 
центрированных растворах кислоты окраска разрушается. . 

Приготовляют смесь | г мурексида со 100 г хлорида натрия (х.ч.) тщатель 
ным растиранием веществ в фарфоровой ступке. 


6) Стандартизация по металлическому магнию. 

0,05 М раствор хлорида магния готовят из чистого металлическо- 
го магния. Магний перед взятием навески обмывают с поверхности 
разбавленной соляной кислотой для удаления окиси магния, затем 
промывают водой и высушивают в сушильном шкафу. 

1,216 г магния помещают в мерную колбу емк. | л. Добавляют 
по каплям концентрированную соляную кислоту до полного рас- 
творения металла и затем разбавляют водой до метки. | 

25,0 мл приготовленного 0,05 М раствора хлорида магния отбира- 
ют в колбу для титрования, добавляют 10 мл буферного раствора 
РН 10 (МН. и МН.‹ОН), 0,2—0,3 г хромоген черного ЕТ-00 (1 ч., 
растертая со 100 ч. МаС!]) и разбавляют водой до 100 мл. раствор 
нагревают до 60—70° С и титруют 0,05 М раствором комплексона 
до перехода красного окрашивания в голубое. При нагревании 
раствора до 60—70°С переход окраски индикатора. наблюдается 
наиболее четким (при комнатной температуре переход постепенный). 


в) Стандартизация по металлическому цинку. 

Готовят 0,05 М раствор хлорида цинка. Для этого растворяют 
3,2690 г электролитического цинка в 20—30 мл разбавленной |: 1 
соляной кислоты при слабом нагревании. Раствор переводят в мер- 
ную колбу емк. | л и разбавляют водой до метки. Воду следует 
применять дважды перегнанной. . 

25,0 мл 0,05 М раствора хлорида цинка отбирают пипеткой ‘или 
при помощи бюретки в коническую колбу емк. 250 мл, разбавляют 
водой до 50 мл, прибавляют 10 мл буферного раствора (хлоридно- 
аммиачного, рН 10), индикатор кислотный хром черный (сухую 
смесь с МаС!]) на кончике шпателя и титруют винно-красный рае- 
твор 0,05 М комплексоном ПГ до перехода окраски в сине-сиреневую. 

-а ий б ерный раствор. 20 г хлорида 
аси я.) расе рот в веде, к 10 мл концентрированного аммиа- 
ы ры Като т, Кислотный хром черный ЕТ-00 (эриохром черный Т). 

Растирают в ступке | г нндикатора со 100 г хлорида или сульфата, натрия 

в тоикий поронок. Такой смеси добавляют при титровании по 0,2—0,3 г. 
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Вычисление титра раствора комплексона Ш по определяемым 
| элементам 


Ионы двух-, трех- и четырехвалентных элементов взаимодей- 
ствуют с комплексоном Ш в моляруом отнощении | : 1. Вычислим, 
например, какому числу граммов каяьция, Висмута или циркония 
соответствует 1 мл 0,1000 М раствора комплексона ПТ. В | дл этого 


раствора содержится 0,1 моля комплексона ПШ, ав 1 мл раствора 
й . 
содержится оз молей комплексона 1. Так как на | моль комплек- 


сона ПП приходится | моль определяемого элемента, то, следова- 
тельно, столько же грамм-ионов будет приходиться и определяе- 
мого элемента. Чтобы найти число граммов определяемого эле- 
мента, нужно число грамм-ионов умножить на его атомный вес. 


0,1 , 
Для магния получим 1000 24,32 г. Для висмута получим 5209,00 г. 


`Для циркония т 91,22 г. Таким образом, титр 0,1 М раствора 


комплексона 1П по ю, висмуту и цирконию будет равен 
соответственно 0,002432; 0,02090 и 0,009122. 

- В общем случае, чтобы вычислить титр раствора комплексона ПТ 
по определяемому элементу Тк»л, нужно величину молярности 
раствора комплексона ПП] Мк разделить на 1000 и полученное 
число умножить на атомный вес определяемого элемента 4., то 
есть 


М 
Тел — 1000 А. г/мл. 


ПРОЧИЕ ТИТРОВАННЫЕ РАСТВОРЫ 
Соль Мора 


(сульфат железа (ПИ) и аммойиия, закисиое сериокислое железо-аммоиий) 
Ре$0л. (МН4)з504.6 НО Мол. вес 392, 14 


Соль Мора — бледные голубовато-зеленые кристаллы или поро- 
шок. Не выветривается на воздухе. При 100°С теряет кристалли- 
зационную воду, превращаясь в белый порошок. При растворении 
в воде гидролизуется. 

Растворимость соли Мора в 100 мл воды — 41,17 г при 25° С; 
нерастворима в этаноле. Очистка перекристаллизацией невозможна. 
Имеющийся в продаже реактив содержит 99,7% Ее5О, : (МНа)>5Ол . 
-6Н.О. Хранится в склянках темного стекла. Грамм-эквивалент 
соли Мора равен ее молекулярному весу, так как в состав моле- 
кулы соли Мора входит один атом железа, способный отдавать один 
электрон. В растворах соль Мора постепенно окисляется кисло- 
родом воздуха. 

Для приготовления 0,1 М раствора 39,5 г соли Мора растворяют 

„В 200 мл воды, содержащей 50 мл концентрированной серной кис- 
лоты. После растворения соли раствор доводят водой до | д. 
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Титр раствора соли Мора устанавливают непосредственно перед 
употреблением, находя соотношение между титрованным растео- 
ром перманганата или бихромата калия и раствором соли Мора. 
Для этого отбирают 25,0 мл раствора соли Мора в колбу и титруют 
раствором перманганата до появления устойчивого слабо-розового 
окрашивания или раствором К›Сг.О: с дифениламином до сине- 
фиолетового окрашивания. Из трех-четырех титрований находят 
среднее и вычисляют нормальность раствора соли Мора. 


Железо-аммонийные. квасцы.. 
(железо-аммоиий сериокислое) 
Рез (50а )з (МН) 504 -24Нз0 Мол. вес 964,38 
——иыы—ы——”,,]А]А -— (я В 
Железо-аммонийные квасцы — кристаллы светло-фиолетового 
цвета. Растворимы в воде, водные растворы гидролизуются; хорошо 
растворяются в разбавленных азотной, серной и соляной кислотах 
(см. стр. 61). 
0,1 М раствор применяют при определении титана. Реакция 
протекает по уравнению 


ТЬ (504) | Ее» (504): = 2Т; ($04) | 2Ее5О.. 
Грамм-эквивалент 
Э=М = 84.8 — 482,192. 


Для приготовления 0,1 № раствора 48,22 г железо-аммонийных 
квасцов растворяют в 200 мл воды, содержащей 10 мл концентри- 
рованной серной кислоты. Для ускорения растворения крупных 
кристаллов раствор слегка подогревают, размешивая его стеклян- 
ной палочкой. После растворения кристаллов раствор фильтруют 
в мерную колбу емк. | ли доводят водой до метки. 

/`° Для перекристаллизации готовят насыщенный раствор (120 г 


| квасцов на 100 мл воды, содержащей 5 мл концентрированной серной 


` кислоты и 1 мл концентрированной перекиси водорода} при нагре- 
\ 
\вании. 


`‚ Раствор фильтруют и охлаждают при помешивании. Если 


‚кристаллизации не происходит, прибавляют кристаллик квасцов. 


— Выпавшие кристаллы отфильтровывают, промыфают небольшим 


‘количеством воды, затем этанолом, хорошо отсасывают и высуши- 
вают между листами фильтровальной бумаги. # 

а) Стандартизация раствора весовым методом. 

Отбирают три-четыре пробы раствора железо-аммонийных квас- 
цов по 25,0 мл в стаканы емк. 150—200 мл и ставят на песчаную 
баню. Нагревают до кипения и по каплям при постоянном разме- 
ншивании добавляют 10%-ный раствор аммиака до появления сла- 
бой, неисчезающей мути Ее(ОН)з, затем еще несколько капель 
до. слабого запаха аммиака и хорошо перемешивают стеклянной 
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палочкой. Разбавляют горячей водой до 50—70 мл и нагревают 
15 мин. на слабом огне (на сетке!) или на кипящей водяной бане, 
после чего фильтруют в горячем состоянии через фильтр (белая 
или красная лента) диаметром 9 см. Сначала на фильтр сливают 
прозрачный раствор с осадка. Затем осадок в стакане промывают 
декантацией 2—3 раза горячим 2%-ным раствором нитрата аммония, 
к которому добавлено несколько капель МН4ОН, и переводят оса- 
док на фильтр: частицы осадка со стенок стакана смывают тем же 
2%-ным раствором МН. МОз. Осадок нафильтре промывают 3—4 раза 
горячим 2%-ным раствором МН.МОз, а затем 3—4 раза горячей 
водой. Фильтр с осадком подсушивают на воздухе, завертывают 
осадок в фильтр и помещают в прокаленный до постоянного веса 
фарфоровый (или платиновый) тигель. Далее фильтр. обугливают 
сначала на небольшом пламени горелки. Затем озоляют и, наконец, 
прокаливают в муфельной печи при 800°С до постоянного веса 
(30—40 мин.). 

Поскольку 1 мл точно 0,1 М раствора железо-аммонийных квас- 
цов дает 0,007985 г Ее›Оз, то 25,0 мл должны дать 0,007985.25,0 = 
= 0,1996 г ЕКе»Оз. 

Если, например, получен средний вес Ее»О; (из четырех аликвот- 
ных частей по 25,0 мл) — 0,1986 г, то нормальность будет: 


М = 0,09965. 


Титр 0,1 № раствора квасцов по титану: Тт:= 0,004790 г/мл, 
по двуокиси титана: Ттю, = 0,007990 г/мл. 


6) Стандартизация раствора по двуокиси титана. 

Около | г двуокиси титана Т1Оз (мол. вес 79,90) сплавляют 
в платиновом тигле или чашке с 8 г пиросульфата калия. Тигель 
нагревают до темно-красного каления. пока масса в тигле не распла- 
вится и жидкость станет совершенно однородной. Плав охлаждают 
и растворяют в 60 мл разбавленной 1:5 серной кислоты при сла- 
бом нагревании; нерастворимый остаток отфильтровывают. Фильт- 
рат переводят в мерную колбу емк. 250 мл и разбавляют водой 
до метки. Титр раствора устанавливают весовым методом, отбирая 
для этого 50.0 мл раствора. Титан осаждают аммиаком в виде 
ТКОН)а, осадок отфильтровывают, озоляют и прокаливают при 
900—1000° С. Взвешивают Т1Ю.. Для установки титра железо-ам- 
монийных кваснов пропускают 50,0 мл раствора титана через 
кадмиевый редуктор для восстановления. Полученный трехвалент- 
ный титан титруют железо-аммонийными квасцами в присутствии 
10—15 капель насыщенного раствора роданида аммония. 


Редуктор Джонса представляет собой стеклянную цилиндрическую трубку 
длиной 30—40 см с внутренним диаметром около 2 см. Верхний конец трубки 
нмеет шарообразное расширение емк. 70—90 мл. Ннжний конец трубки оканчи- 
вается отводной трубкой с краном. В нижней части трубки редуктора имеется 
сетчатая фарфоровая пластинка, иа которую помещают стеклянные бусы и 
плотный слой стеклянной ваты. На вату помещают металлический (электролитиче- 
ский) кадмий слоем 20—25 см. (О приготовлении см. иа стр. 305.) Для зарядки 
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редуктора его заполняют сначала дистиллнрованной водой, затем вносят неболь 
шими порциями губчатый металлический кадмий, следя за тем, чтобы внутрь 
кадмиевой колонки не попадали пузырьки воздуха. Затем заряженный редуктор 
промывают, пропуская 0,5 л воды. 

Металлический кадмий перед заполнением редуктора раствором соли титана 
промывают (активизируют) разбавленной | : 20 серной кнслотой в течение 15 мин. 
Первую порцию кислоты наливают поверх слоя воды, затем, когда жидкость 
в редукторе понизится до уровня иа 2—3 см выше верхиего края колонки кадмия, 
приливают вторую порцию кислоты и т. д., следя за тем, чтобы при этом не обна- 
жался слой кадмия. Жидкость из редуктора выпускают со скоростью 19 мл/мин. 

Для предупреждения окисления кадмия в бездействующем редукторе должна 
всегда находиться вода на 2—3 см выше верхнего края кадмиевой колонкн; отвер- 
стие редуктора должно быть закрыто пробкой. При попадании пузырьков воздуха 
в колонку редуктор перезаряжают. 


Титрование. Для титрования пользуются колбой Бунзена 
или конической колбой емк. 500 мл, имеющей резиновую пробку 
с тремя отверстиями. Отводную трубку редуктора пропускают 
через центральное отверстие пробки. Через второе отверстие про- 
пускают длинную стеклянную трубку для подвода СОз. Третье 
отверстие в пробке служит для выхода воздуха СОз и для помеще- 
ния конца бюретки во время титрования раствора. 

Сначала в колбу-приемник помещают 10—15 капель насыщен- 
ного раствора роданида аммония и пускают ток СО», из аппарата 
Киппа для вытеснения из нее воздужа. Затем пропускают через 
редуктор 50,0 мл восстанавливаемого раствора со скоростью не более 
10 мл/мин, тщательно следя за тем, чтобы его уровень в редукторе 
находился все время выше кадмиевой колонки. Окончив пропу- 
скание раствора, споласкивают стакан, в котором он находился, 
двумя-тремя порциями по 25—30 мл разбавленной 1:20 серной 
кислоты и пропускают их через редуктор. Наконец, промывают редук- 
тор тремя порциями воды по 25 мл и титруют раствором железо-аммо- 
нийных квасцов до появления красного окрашивания раствора, 
не исчезающего в течение 2 мин. Вблизи конечной точки раствор 
квасцов добавляют по каплям, осторожно перемешивая раствор. 

Титр раствора железо-аммонийных кваснов вычисляют по дву- 
окиси титана, делением веса Т!О., содержащегося в аликвотной 
части раствора, взятого для восстановления (титрования), на число 
миллилитров раствора железо-аммонийных квасцов, затраченных 
на титрование. 

Допустим, вес ТЮ., полученный после прокаливания, состав- 
ляет 0.1986 г (среднее из двух определений для 50 мл). На титро- 
вание трехвалентного титана (50 мл) пошло 25,3 мл 0,1 № раствора 
железо-аммонийных квасцов. Титр квасиов по двуокиси титана 
будет 

То, = 21799 = 0,007850 г | мл. 
. Титр по титану находим умножением на фактор пересчета 
ТО, на ТЬ, равный 0,5995 


Тт: = 0,5995.0,007850 = 0,004706 г / мл. 
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в) Стандартизация по раствору перманганата или бихромата. 
Отбирают 25,0 мл раствора железо-аммонийных квасцов, раз- 


бавляют их водой до 50 мл и восстанавливают трехвалентное железо | 


пропусканием раствора через кадмиевый редуктор со’ скоростью 
не более 20 мл/мин. Редуктор промывают тремя порциями разбав- 
ленной | : 20 серной кислоты по 30—50 мл и титруют раствор 0,1 М 
раствором перманганата или 0,1 № раствором бихромата в при- 
сутствии фенилантраниловой кислоты. 

Восстановление железа можно провести также хлоридом двух- 
валентного олова. 25,0 мл раствора железо-аммонийных квасцов 
упаривают в стакане емк. 200 мл до 5—10 мл. Добавляют 10—15 мл 
концентрированной соляной кислоты, нагревают и восстанавли- 
вают железо 10%-ным раствором $пС-2НзО (как описано на 
стр. 70), добавляют раствор НеСЬ, смесь Рейнгардта и титруют 
железо раствором КМпО; или КзСгзО.. 

Нормальность ититр вычисляют, как обычно (стр. 12, 123 и 124). 


Железисто-синеродистый калий 


(гексацианоферроат, ферроцианид калия, железистоцианистый калий, 
желтая кровяиая соль) 


Ка Ре(СМ)в] `ЗНаО Мол. вес 422,41 


Ферроцианид калия — желтые кристаллы. Пл. 1,88. Устойчив 
при хранении на воздухе. 

Растворимость в 100 мл воды: 25 г при 15° С; 100 г при 100° С. 
В этаноле и эфире нерастворим. Неядовит. При температуре выше 
100°С теряет кристаллизационную’ воду и превращается в белый 
порошок. При прокаливании ‘разлагается. В водном растворе при 
продолжительном хранении, особенно на солнечном свету, посте- 
пенно разлагается. В присутствии кислот при нагревании ферро- 
цианид калия разлагается с выделением сильного яда — синиль- 
ной кислоты. С кислыми растворами необходимо работать под тягой 
и в резиновых перчатках. 

Для очистки 110 г препарата растворяют в 150 мл воды, упари- 
вают раствор до пл. 1,2, добавляют 0,1 г активированного угля, 
размешивают, дают отстояться 10 мин. и фильтруют раствор горя- 
чим. По охлаждении выделяются кристаллы, которые отфильтро- 
вывают с отсасыванием, промывают 5 мл воды и сушат при ком- 
натной температуре. 

Препарат для приготовления титрованного раствора получают 
добавлением этанола к насыщенному раствору Ка [Ее(СМ) $. Выде- 
лившийся при этом мелкозернистый желтоватый осадок отфильтро- 
вывают, промывают этанолом и высушивают при комнатной тем- 
пературе до постоянного веса. 

Хранят реактив в склянке с плотной пробкой. 
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Раствор ферроцианида калия применяют для определения цинка 
методом осаждения: 


2К. [Ее{СМ№).] -- 37п?* = Киз [Ее (СМ) -- 6К:. 


Для приготовления раствора, | мл которого соответствует 5 мг 2п, 
растворяют 21,5361 г перекристаллизованного ферроцианида калия 
в воде, прибавляют 0,2 г карбоната натрия (х. ч.) и разбавляют 
водой до | д. 

Для приготовления 0,1 № раствора 14,0803 г ферроцианида 
калия растворяют в воде, добавляют 0,2 г карбоната натрия (х. ч.) 
и разбавляют водой до | 4. 

Хранят растворы в склянках из темного стекла. Титр растворов 
устойчив 2—3 мес. 


а) Стандартизация раствора по металлическому цинку (1 мл 
раствора соответствует 5 мег 2п). 

0,15—0,20 г электролитического цинка растворяют в 10—12 мл 
разбавленной 1:1 соляной кислоты, прибавляют 15 г сульфата 
аммония, разбавляют водой до 200 мл, нагревают почти до кипения 
и титруют раствором ферроцианида калия. Титрование ведут мед- 
ленно, перемешивая раствор стеклянной трубкой. Вблизи конеч- 
ной точки (приблизительно количество миллилитров раствора 
Ка [Ее(С№‹] рассчитывают делением навески цинка на 0,005) через 
каждые две капли отбирают стеклянной трубочкой каплю на фар- 
форовую пластинку, покрытую тонким слоем парафина. На пла- 
стинку предварительно наносят несколько капель 2%-ного рас- 
твора молибдата аммония. Смешивание капель титруемого рас- 
твора и молибдата на пластинке в конечной точке дает коричневое 
окрашивание. Записав отсчет по бюретке, для проверки правиль- 
ности титрования добавляют из бюретки еще четыре-пять капель 
раствора Ка [Ее(СМ)‹]. Если при этом капельная проба дает зна- 
чительное усиление окраски, это значит, что конец титрования уста- 
новлен правильно. 

Титр раствора рассчитывают по цинку. 

Установку титра можно проводить также по титрованному рас- 
твору цинка. 5 г электролитического цинка растворяют в 50 мл соля- 
ной кислоты, разбавленной 1:1, и разбавляют водой в мерной 
колбе до | л. Для установки титра отбирают 25,0—30,0 мл раствора 
цинка, прибавляют 10 мл разбавленной 1:1 соляной кислоты 
и далее поступают, как при титровании отдельной навески. 

6) Стандартизация 0,1 М№ раствора по металлическому цинку 
в присутствии дифениламина. 

Готовят 0,1 А раствор сульфата цинка путем растворения 
3,2685 г электролитического цинка. в 20 мл разбавленной 1:4 
серной кислоты. Раствор разбавляют в литровой мерной колбе 
водой до метки и титр раствора вычисляют делением навески цинка 
на объем раствора. 
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Отбирают 25,0 мл 0,1 № раствора сульфата цинка в колбу 
для титрования, прибавляют 10 мл 4М раствора Н25О., 2—4 2 
сульфата аммония и две капли 1%-ного раствора дифениламина 
в концентрированной серной кислоте. Нагревают до 60? С и титруют 
раствором Ка [Ее(С№). |. Добавление сульфата аммония и нагревание 
способствуют переходу желатинообразного осадка в более зерни- 
стый. Синий в начале титрования раствор становится все более 
темным. В конце титрования окраска переходит в зеленовато-жел- 
тую, но через несколько секунд раствор снова синеет и становится 
светло-сине-фиолетовым. Титрование продолжают осторожно по 
каплям до тех пор, пока зеленовато-желтая окраска будет удер- 
живаться не менее 20—25 сек. 


Железо-синеродистый калий 
(феррицианид калия, гексацианоферриат калия, красная кровяная соль) 
К[Ее(СМ)з] Мол. вес 329,26 


Феррициаиид калия — кристаллическое вещество темно-красно- 
го цвета. Пл. 1,894. Истертая в порошок, приобретает желтую 
окраску. В водном растворе постепенно разлагается под действием 
света с образованием К. [Ре(СМ№)‹ |. 

В шелочном растворе Кз[Ее(СМ№);] является сильным окисли- 
телем; он окисляет СгЗ* в СгО*., РЬ?* в РЬО,. При нагревании 
с разбавленной серной кислотой разлагается с выделением синиль- 
ной кислоты НСМ, сильнейшего яда, вдыхание которой опасно 
‚для жизни. При действии концентрированной серной кислотой 
выделяется ядовитая окись углерода. 

Имеющиеся в продаже препараты содержат 99% Кз1Ее(СМ№). |. 

Для перекристаллизации 130 г феррицианида калия растворяют 
в 350 мл воды при перемешивании и нагревании до 70°С. Рас- 
твор фильтруют, фильтрат охлаждают, выделившиеся кристаллы 
отфильтровывают с отсасыванием и сушат при комнатной тем- 
пературе. 

Выход — около 50 г. 

Феррицианид калия применяют для потенциометрического 
титрования кобальта. 16,74 г перекристаллизованного Кз|Ее(СМ№)з ] 
растворяют в мерной колбе емк. 1 ли разбавляют водой до метки. 
Титр приготовленного раствора 0,003 г Со/мл. 


Торий азотнокислый 
(нитрат тория) 


ТЬ(М№0з),:4Н2О Мол. вес 552,11 


0,05 № раствор нитрата тория ТВ(МОз). применяют для определе- 
ния фтора объемным методом, по реакции осаждения ТЫРа в при- 
сутствии ализаринового красного в качестве индикатора. 
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Нитрат тория — белое кристаллическое вещество, хорошо 
растворимое в воде и этаноле. 

Для приготовления приблизительно 0,05 М раствора ТВ(МО,). 
растворяют 6,9—7,0 г ТВ(МО,).-4Н.О в 1 л воды. 

Стандартизация раствора нитрата тория. 

Отбирают пипеткой 100 мл раствора в стакан, нагревают почти 
до кипения и добавляют по каплям 12%-ный раствор МН.ОН до 
появления явного запаха. Раствор с осадком ТЬ(ОН). нагревают 
на песчаной бане 3 мин. и фильтруют через фильтр белая лента. 
Декантируют и промывают осадок в стакане 2—3 раза 2%-ным 
горячим раствором МН.МО,. Осадок промывают на фильтре еще 
3 раза тем же раствором, а затем 3 раза горячей водой. Фильтр 
с осадком помещают во взвешенный фарфоровый тигель, высуши- 
вают и озоляют. Осадок прокаливают в муфельной печи 30—40 мин. 
при 800—900? С. После охлаждения в эксикаторе взвешивают ТНО.. 

Делением веса осадка ТНО, на объем аликвотной части (100 мл) 
получают титр раствора по ТНО.. 

Поскольку един грамм-эквивалент ТНО, (264,04 г) соответ- 
ствует четырем грамм-эквивалентам Е (18,998.4 = 75,99), то для 
вычисления титра раствора тория по Е следует полученный вес 
ТЬО, умножить на фактор 

75,99 
Е = 554.04 


1 мл точно 0,05 № раствора ТВ (М№О.), соответствует 0,0009499 г 


фтора. 
Если, например, вес ТБО, составляет 0,3262 г, то 


0,3262 
Ттьо, — —100_ —= 0,003262 г [ мл; 
Те = 0,003262.0,2878 == 0,0009388 г / мл. 


Титр устанавливают также по точной навеске МаЁЕ или СаЕ&. 


= 0,2878. 


МЕТОД НЕЙТРАЛИЗАЦИИ 


Метод нейтрализации (называемый также алкалиметрией или 
ацидиметрией) основан на реакции 


Н*+  ОН` = Но. 


Для выполнения определений применяются титрованные рас- 
творы кислот: соляной, серной, азотной и щелочей — едкого натра 
и едкого кали. 

Для установления точки эквивалентности в методе нейтрализа- 
ции применяют индикаторы — вещества, меняющие свою окраску 
в определенной области РН. 

Растворы индикаторов готовят в небольших количествах, так 
как расход их весьма незначителен. 
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Ниже приводится краткое описание (кислотно-щелочных) инди- 
каторов и способы приготовления их растворов в количестве 100 мл. 


Индикаторы. Метиловый фиолетовый (метилвиолет 68В, смесь хлор- 
гидратов метил-п-розанилина) — порошок или кусочки с зелеиым металличе- 
ским блеском. Растворим в воде и этаноле, давая фиолетовое окрашивание. 

Область перехода РН 0,13—3,2. Переход окраски от желтой к зеленой 
в иитервале РН 0,13—0,5; от зеленой к синей в интервале рН 0,5—1,5; от синей 
к фиолетовой в интервале рН 1,5—3,2. 

0,1 г препарата растворяют в 100 мл воды. 

Малахитовый зеленый (малахитгрюн; тетраметилди-п-аминотрифенилкарби- 
иол щавелевокислая соль) — зеленые листочки с металлическим блеском. Мало 
растворим в холодной воде с сине-зелеиым окрашиванием; растворим в горячей 
воде и этаноле. 

Области перехода РН 0,13—2,0 и 11,6—13,6. Переход окраски от желтой 
к зеленовато-голубой в интервале рН 0,13—2,0; от зеленовато-голубой к бесцвет- 
ной в интервале рН 11,6—13,6. 

0,05 г препарата растворяют в 100 мл воды. 

Метакрезолевый пурпурсвый (м-крезолсульфсфталеин) — коричнево-зеленый 
мелкокристаллический порошок. Мало растворим в воде; растворим в этаноле, 
давая желтое окрашивание; растворяется также в разбавленных растворах щело- 
чей, карбонатов щелочных металлов и аммиака, давая красно-фиолетовое окра- 
шивание. . 

Области перехода РН 1,2—2,8 и 7,4—9,0. Переход окраски от красной к жел- 
той в интервале рН 1,2—2,8; от желтой к фиолетовой (пурпурной) в интервале 
РН 7,4—9,0. 

а) 0,05 г иидикатора растворяют в 20 мл этанола и добавляют 80 мл воды; 

6) 0,05 г индикатора растворяют в 100 мл воды, содержащей 1,35 мл 0,1 № 
раствора МаОН. 

Кристаллический фиолетсвый (кристаллвиолет). Кристаллизуется с девятью 
молекулами воды, образуя кристаллы с бронзовым блеском, безводный препарат — 
кристаллы с зеленым металлическим блеском. Растворяется в воде и этаноле, 
давая интенсивное фиолетовое окрашивание. 

Область перехода РН 0,5—2,0. Переход окраски от зеленой к синей. 

0,05 г индикатора растворяют в 100 мл воды. 

Тимолевый синий (тимолблау; тимолсульфофталеин) — коричнево-зеленый 
или красно-фиолетовый кристаллический порошок. Нерастворим в воде; растворим 
в этаноле с желтым окрашиванием и в разбавленных растворах щелочей — с синим. 

Имеет две области перехода: рН 1,2—2,8 и 8,0-9,6. Переход окраски от 
красиой к желтой в иитервале рН 1,2—2,8; от желтой к синей в интервале рН 
8,0—9,6. 

а) 0,1 г иидикатора растворяют в 20 м4 этанола и добавляют 80 мл воды; 

6) 0,1 грастворяют в 100 мл воды, содержащей 2,15 мл 0,1 № раствора МаОН. 

Метаниловый желтый (тропеолин Ж, метанилгельб) — коричнево-желтый 
порошок. Растворяется в воде, давая желтое окрашивание. Ядовит. 

Область перехода рН 1,2—2,4. Переход окраски от красной к желтой. 

а) 0,1 г индикатора растворяют в 100 мл воды; 

6) 0,01 г растворяют в 100 мл воды. 

Тропеолин 00 (дифениламиназо-п-бензолсульфонат натрия) — оранжево- 
желтый порошок. Растворим в воде и этаноле с желтым окрашиванием. 

Область перехода рН 1,4—3,2. Переход окраски от красной к желтой. 

0,1 г индикатора растворяют в 100 мл воды. 

Диметиловый желтый (диметилгельб; п-диметиламиназобензол) — золоти- 
сто-желтые листочки, Нерастворим в воде; растворяется в этаноле и других орга- 
иических растворителях, образуя желтые растворы. 

Область перехода рН 2,9—4,0. Переход окраски от красной к желтой. 

0,1 г (или 0,01 г) индикатора растворяют в 90 мл этанола и добавляют 10 ма 


воды. 
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Метиловый оранжевый (гелиантин, метилоранж; диметиламииазо-беизол- 
сульфонат натрия) — оранжево-желтые листочки или порошок. 

Растворимость в 100-мл воды: 0,2 г при 20°С. Нерастворим в этаноле. 

Область перехода рН 3,0—4,4. Переход окраски от красной к желтой. 

0, г индикатора растворяют в 100 мл воды. 

Бромфенолсвый синий (бромфенолблау;  тетрабромфенолсульфофталеин) — 
мелкие, почти бесцветиые или розовые кристаллы. Мало растворим в воде; лучше 
растворим в этаиоле и эфире; растворим в растворах щелочей и аммиака с синим 
окрашиванием. 

Область перехода рН 3,0—4,6. Переход окраски от желтой через зеленую 
к синей. р 

Существует водорастворимый бромфеноловый синий — темно-фиолетовый 
кристаллический порошок. Область перехода рН 3,0—4,6. Переход окраски 
от желтой к синей. 

а) 0,1 г индикатора растворяют в 20 мл этанола и разбавляют 80 мл воды; 

6) 0,1 гводорастворимого индикатора растирают в фарфоровой ступке с водой 
и растворяют в 250 мл воды. 

Конго красный (конгорот) — темно-красный порошок. Плохо  раство- 
рим в холодной воде, щелочах и этаноле, хорошо растворим в горячей воде; нерас- 
творим во многих органических растворителях. Растворы имеют красиую ок- 
раску. 

Область перехода рН 3,0—5,2. Переход окраски от сине-фиолетовой к красной. 

0,1 г коиго красного растворяют в 100 мл воды (при нагревании). 


Ализариновый красный С (ализаринрот, ализарин $; ализаринсульфонат 
натрия) — оранжево-желтые иглы или желто-оранжевый порошок.’ Хорошо 
растворим в воде. Водный раствор буровато-желтого цвета. Аммиачный раствор 
фиолетового цвета. 

Области, перехода РН 3,7—5,2 и 10,0—12,0. Переход окраски от желтой 
к фиолетовой в интервале рН 3,7—5,2; от фиолетовой к бледно-желтой в интервале 
РН 10,0—12,0. 

0,1 г индикатора растворяют в 100 мл воды. 

Бромкрезоловый зеленый (синий) [тетрабромфенол-м-крезол-сульфофталеии] — 
слегка буроватый кристаллический порошок. Мало растворим в воде, лучше — 
в этаноле; нерастворим в эфире. Водные растворы желтые, слабощелочные — 
иние. 

Область перехода рН 3,8—5,4. Переход окраски от желтой к голубой. 

0,1 г индикатора растворяют в 20 мл этанола и разбавляют 80 мл воды. 

Лакмоид (резорциновая голубая) — темно-фиолетовые блестящие чешуйки 
или порошок. Растворим в этаноле, ацетоне, частично в эфире; в виде солей раство- 
рим в воде. Нейтральный раствор имеет фиолетовую окраску. | 

Область перехода рН 4,0—6,4. Переход окраски от розовой (красной) к сиией. 

0,2 г лакмоида растворяют в 100 мл этанола. 


ИУ Метиловый красный (метилрот; диметиламиноазобеизол-о-карбоновая кисло- 
та) — блестящие темно-фиолетовые кристаллы или красно-бурый порошок. 
„Нерастворим в воде; растворим в этаноле с бурым окрашиванием, 

Область перехода рН 4,2—6,2. Переход окраски от красной к желтой. 

9,2 г индикатора растворяют в 60 мл этанола и разбавляют 40 мл воды. 

Хлорфеноловый красный (дихлорфенолсульфофталеин) — мелкий кристалли- 
ческий порошок зеленовато- или красновато-коричневого цвета. Мало растворим 
в воде, растворим в этаноле, нерастворим в эфире и бензоле.  Щелочные раство- 
ры красного цвета. 
в Область перехода рН 5,0—6,6. Переход окраски от желтой к красно-фиоле- 
овой. 

0,1 г индикатора растворяют в 20 мл этанола и разбавляют 80 мл воды. 

Лакмус (азолитмин) — сине-фиолетовые куски или порошок. Растворим 
в воде и этаноле с образованием синих растворов. 

Область перехода рН 5,0—8,0. Переход окраски от красной к сиией. 

1,0 г лакмуса настаивают со 100 мл воды, затем раствор фильтруют. 
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Бромкрезоловый пурпурсвый (дибром-о-крезолсульфофталеин) — почти бес- 
нветный, желтовато-розовый мелкокристаллический порошок. Растворим в эта- 
ноле с желтым окрашиванием, в щелочных растворах — с красно-фиолетовым 
окрашиванием. 

Область перехода рН 5,2—6,8. Переход окраски от желтой к пурнурово-фио- 
летовой. 

0,1 г индикатора растворяют в 20 мл теплового этанола и разбавляют 80 мл 
воды. 

Броифеноловый красный (бромфенолрот) — светлый фиолетово-красный кри- 
сталлический порошок. Растворим в этаноле, а также в щелочных растворах 
с розовым окрашиванием. 

Область перехода рН 5,2—7,0. Переход окраски от желтой к красной. 

а) 0,05 г индикатора растворяют в 20 мл этанола и разбавляют 80 мл 


ВОДЫ, 


6) 0,05 г индикатора растворяют в смеси 98 мл воды с 2,0 мл 0,1 М раствора _ 


МаОН. 

Бромтимоловый синий (бромтимолблау; дибромфенилсульфофталеин) — поч- 
ти бесцветный, слегка розоватый кристаллический порошок. Нерастворим в воде; 
растворим в этаноле с буроватым окрашиванием, в разбавленных растворах 
щелочей -- с синим окрашиванием, 

Область перехода рН 6,0—7,6. Переход окраски от желтой к синей. 

0,1 г индикатора растворяют в 20 мл этанола и разбавляют 80 мл воды. 

Розоловая кислота (аурин или кораллин) — красновато-коричневые кусочки 
с зеленоватым металлическим блеском или красный порошок. Нерастворим в воде, 
эфире, бензоле; растворим в этаноле с оранжевым окрашиванием. . 

Область перехода рН 6,2—8,0. Переход окраски от янтарно-желтой к 
красной. 

0,5 г индикатора растворяют в 50 мл этанола и разбавляют 50 мл воды. 

Нейтральный красный (нейтральрот; диметилдиаминофеназинхлорид) — тем- 
ио-зеленый кристаллический порошок. Растворим в воде с красным окрашива- 
иием, в этаноле — с желтым окрашиванием. 

Область перехода рН 6,8—8,0. Переход окраски от красной к желто-корич- 
невой. 

0,1 г индикатора растворяют в 60 мл этанола и разбавляют 40 мл воды. . 

Феноловый красный (фенолрот; фенолсульфофталеин) — мелкий темно-крас- 
иый кристаллический псрошок. Мало растворим в воде; растворим в ацетоне, 
этаноле, а также в щелочных растворах с красным окрашиванием. . 

Область перехода рН 6,8—8,4. Переход окраски от желтой к красной. 

а) 0,1 г индикатора растворяют в 20 мл этанола и разбавляют 80 мл воды, 

6) 0,1 г растворяют в воде с добавлением 3 мл 0,1 № раствора МаОН. 

Бриллиантовый желтый (бриллиантгельб) — светло-коричневый порошок, 
Растворим в воде с желтым окрашиванием. . 

Область перехода рН 7,0—9,4. Переход от желтой к красно-бурой. 

0,1 г индикатора растворяют в 100 мл воды. . 

Крезоловый красный (крезолрот) — темно-красный  мелкокристаллический 
порошок. Мало растворим в воде и этаноле, нерастворим в ацетоне и бензоле 
растворим в растворах щелочей с красно-фиолетовым окрашиванием. 

Области перехода рН 1,9—3,1 и 7,2—8,8. Переход окраски от оранжевой 
к желтой в интервале рН 1,9—3,1; от желтой к малиново-красной в интервале 
рН 7,2-8,8. 

а) 0,1 г индикатора растворяют в 20 мл этанола и разбавляют 80 мл воды, 

6) 0,1 г индикатора растворяют в воде с добавлением 2,8 мл 0,1 М раствора 
МаОН (5,6 мл 0,05 № раствора МаОН). 

о -Нафтолфталеин — бледно-красный или серовато-зеленый кристалличе- 
ский порошок. Нерастворим в воде; растворим в этаноле, эфире и ледяной уксус- 
ной кислоте. . 

Область перехода рН 7,4—8,6. Переход окраски от желторозовой к сине-зе 
женой. 
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0,1 или 1,0 г индикатора растворяют в 50 мл этанола и разбавляют 50 мл 
ВОДЫ. 

Тропеолин 000 (оранж 1; сульфаниловокислый-азо-а-иафтол) — коричне- 
во-красный порошок. Растворим в воде и этаноле с оранжево-красным окрашива- 
НИЕМ. 

Области перехода рН 7,4—8,6 и 10,3—12,0. Переход окраски от оранжевой 
к желтой в интервале рН 7,4—8,6; от желтой к красной в интервале 
РН 10,3— 12,0. 

0,1 г индикатора растворяют в 100 мл воды. 

Ксиленолсвый синий (п-ксиленолсульфофталеин) — темно-красный или корич- 
нево-зеленый кристаллический порошок. Мало растворим в этаноле; растворим 
в разбавленных растворах щелочей с синим окрашиванием. 

Области перехода рН 0,6—2,8 и 8,0-9,6. Переход окраски от пурпурной 
к янтарной в интервале рН 0,6—2,8; от янтариой (желтой) к сине-фиолетовой 
в итервале рН 8,0—9,6. 

а) 0,05 г растворяют в 20 мл этанола и разбавляют 80 мл воды, 

6) 0,05 г растворяют в 100 мл воды с добавлением 5,3 мл 0,05 М раствора 
МаОН. . 

0-К резолфталеин (крезолфталеин) — белый или бледно-кремовый мелкокри- 
сталлический порошок. Мало растворим в воде, лучше — в горячей; хорошо 
растворим в этаноле, эфире и ледяной уксусной кислоте; растворим также в раз- 
бавленных растворах шелочей с фиолетовым окрашиванием, 

Область перехода рН 8,2—9,8. Переход окраски от бесцветной к красной, 

0,2 г растворяют в 90 мл этанола и дсбавляют №Ю мл воды. 

|/ — Фенолфталеин — белый или слегка желтоватый мелкокристаллический поро- 
шок. Растворимость фенолфталеина в воде 0,2 г при 20° С, в этаноле — 20 г, 
в эфире — 5,9 г. Растворим в растворах щелочей и карбонатах щелочных метал- 
лов с малиновым окрашиванием. 

Область перехода рН 8,2—10,0. Переход окраски от бесцветной к розовой 


№ (красной). 


[ ге фенолфталеина растворяют в 70 мл этанола и добавляют 30 мл воды. 
Тимолфталеин — белый мелкокристаллический порошок, Нерастворим в во- 
де; растворим в этаноле, апетоне исерной кислоте, а также в растворах щелочей 


. с синим окрашиванием. 


Область перехода рН 9,4—10,6. Переход окраски от бесцветной к сиией. 

0,1 г индикатора растворяют в 100 ил этанола. 

Ализариновый желтый Р (ализарингельб, л-нитроанилиназосалицилат 
натрия) — желтый порошок. Растворим в воде с коричнево-желтым окраши- 
ванием. 

Область перехода рН 10,0—12,0. Переход окраски от желтой к красно-оран- 
жевой. 

0,1 г индикатора растворяют в 100 мл воды. 

Тропеолин 0 (натриевая соль сульфаниловокислого азорезорцина) — корич- 
невый порошок. Растворим в воде и этаноле, образуя оранжево-желтые растворы. 
Растворимость тропеолина 0 в воде; 0,4 г при 93° С, 20 г при 100° С. 

Сбласть перехода РН 11,0—13,0. Переход окраски от желтой к оранжевой. 

0,1 г индикатора растворяют в 100 мл воды. 

Индигокармин `(индигодисульфонат Ма или К) — синнй мелкокристалличе- 
ский порошок. Мало растворим с воде с образованием темно-синих растворов; 
нерастворим в этаноле. 

Область перехода рН 11,6—14,0. Переход окраски от синей к желтой. 

0,25 г нндикатора растворяют в 50 мл этанола и разбавляют 50 мл воды. 

Применяюттак же, как окислительно-восстановительный индикатор (в бромато- 
метрии и при титровании окисным железом двухвалентного олова). Ео = —0,296 в 
при РН 0. 

На стр. 224 приводится сводная таблица кислотно-щелочных индикаторов 
(табл. 28) в порядке возрастания РН. 


223 


Таблица 28 


Кислоти 0-щелочные иидикаторы 


О 


Интервал 
Индикатор перехода рН Изменение окраски 


дм 


Индикатор 


Интервал 
перехода рН 


Таблица 28 (окончание) 


Изменение окраски 


22А 


Малахитовый зеленый ....| 0,1320 Желтая — зелеиовато-голубая 
Метиловый фиолетовый. ... 0,13—3,2 Желтая — фиолетовая 
Пентаметокси красный .... 1,2—3,4 Красно-фиолетовая — бесцветная 
м-Крезоловый пурпуровый .. 1,2—2,8 Розовато-красная — желтая ‘ 

* Тимоловый синий ... 1,2—2,8 Красная — желтая 
Метаниловый желтый ... 1,2—2,4 у » 

„Тропеолии 00 ........ 1,4—3,2 у » 
Универсальный иидикатср 

ЗИВ-1..... ..... 2—10 
В-Динитрофен0ол....... 2,4—4,0 Бесцветиая — желтая 
а-Динитрофенол.,.....1 2,44 4 о ы 
Гексаметокси красный .... 2,8—5,0 Розово-красиая — бесцветиая 
Диметиловый желтый 2,9—4,0 Красная — желтая 
Метиловый оранжевый....| 3,044 у ы 
Бромфеноловый синий 3,0—4,6 Желтая — сиияя 
Конго красный ....... 3,0—5,2 Сине-фиолетовая — красиаи 
Ализарииовый красный С. . 3,1—5,2 Желтая — фиолетовая 
Бромкрезоловый зеленый (си- 

НИЙ). еее 3,8—5,4 Желтая — голубая 
Нафтиловый красный .... 4,0—5,0 Красная — оранжевая 
7-Дииитрофеиол -..,.... 4,0—5,8 Бесцветная — желтая 
_ Лакмоид . еее | 4,0—6,4 Розовая — синяя 
Метиловый красный .....| 4,2-6,2 Красная — желтая 
Иодэозия .......... 4,5—6,5 Бесцветная — красиая 
Пропиловый красный... .. 4,6—6,6 Красная — желтая 
Хлорфеноловый красный . 5,0—6,6 Желтая — красно-фиолетовая 
п-Нитрофенол бое 5,0—7,0 Бесцветная — желтая 
Бромкрезоловый пурпуровый | 5,2—6,8 Желтая — пурпуровая 
Бромфеноловый красный... 5,2—71,0 Желтая — красная 
Алнзарин еее, . 5,9—6,9 Желтая — темно-розовая 
Бромтимоловый синий 6,0—7,6 Желтая — синяя 
Розоловая кнелота...... 6,2—8,0 Желтая — краспая 
Нитразнновый желтый (дельта) 6,2—7,6 Желтая — сичяя 
Нейтральный красный... 6,8—8,0 Красная — желтая 
м-Нитрофенол........ 6,8—8,6 Бесцветная — желтая 
`Феноловый красный ...., 6,8—8,4 Желтая — красная 
Бриллиантовый желтый... 1,0—9,4 Желтая — красно-бурая 
Крезоловый красный. .... 7,2—8,8 Желтая — малиново-красная 
Этил-бис-(2,4-динитрофенял)- 

ацетат. ие... 7,4-9,0 Бесцветная — синяя 


м-Крезоловый пурпуровый . 7,4—9,0 Желтая — фиолетовая 

а-Нафтолфталени ......| 1,4-8,6 Слабо-желто-розовая — зелено- 
. вато-синяя 

Тропеолин 000........ 1,4—8,6 Оранжевая — желтая 

Ксиленоловый синий. ....| 8,0—9,6 Желтая — синяя 

Тимоловый сииий ......| 8,0-9,6. у у 

о-Крезолфталеии.......| 8,2-9,8 Бесцветная — красиая 

`Фенолфталеин сое 8,2—10,0 » у 

Тимолфталеин........ `9,4—40,6 1 Бесцветная — синяя 


Бледно-желтая — красио-оран- 
жевая 

Бледно-лимонно-желтая — ко- 
ричиево-желтая 


Ализариновый желтый Р...| 10,0-—12,0 


Ализарииовый желтый ЖЖ. .| 10,0—12,0 


Ализарин еее. 10,1—12,4 | Темно-розовая — фиолетовая 

Тропеолин 0......... | 44,0—43,0 | Желтая — ораижевая 

Малахитовый зеленый ....| 441,6—13,6 Зеленовато-голубая — бесцвет- 
иая 

Иидигокармии ........ 41,6—44,0 | Синяя — желтая 

4,3,5-Тринитробензол. .... 12,2—144,0 Бесцветная — ораижевая 


Растворы кислот 


Соляная кислота 
НС! Мол. вес 36,461 


Готовят обычно 0,1 М№ растворы. Сначала приготовляют раствор 
приблизительной концентрации, а затем устанавливают его титр. 
Грамм-эквивалент соляной кислоты Энс! = 36,461 г. Следовательно, 
в 1 40,1 М раствора должно содержаться 3,6461 г НС!. Исходя из 
конце ированной соляной кислоты (пл. 1,815), содержащей 


37,3% меем: 
100: 37,3 =х: зв 


3,6465.100 _ 
Х = 978 — 9,776 е, 


т. е. для приготовления 1 л 0,1 № раствора соляной кислоты тре- 
буется: 9,776 : 1,185 = 8,25 мл кислоты пл. 1,185. 

В мерную колбу наливают примерно до половины воды, затем 
из бюретки отмеривают 8,25 мл концентрированной соляной кис- 
лоты и разбавляют водой до 1 л. Соляную кислоту можно отме- 
рить мерным цилиндром, при этом берут 8 или 8,5 мл. 


15 п. П. Коростелев 225 


Для приготовления титрованного 0,1 М раствора соляной кис- 
лоты по точной навеске сначала получают перегонкой азеотропную 
смесь, которая при данном атмосферном давлении имеет строго 
определенный состав. Например, при давлении 730 мм рт. ст. 
она содержит 20,293% НС, при 740 мм -— 20,269% НС, при 
750 мм — 20,245% НС, при 760 мм — 20,221% НС, при 770 мм — 
20,197% НСЬ, при 780 мм — 20,173%. 

Для приготовления такой кислоты в перегонную колбу поме- 
щают разбавленную 1:1 соляную кислоту и отгоняют ее на 3/1 
первоначального объема, Затем отдельно собирают 10—15% погона, 
который представляет собой азеотропную смесь. В соответствии 
с атмосферным давлением определяют ее состав и в бюксе отве- 
шивают необходимое ее количество. 


Пример. Давление по барометру во время перегонки было 
766 мм. Находим состав азеотропной смеси интерполяцией; при 
возрастании давления от 760 до 770 мм содержание НС в азео- 
тропной смеси уменышается на: 20,22]1—20,197 = 0,024%, при 
возрастании давления на | мм — на 0,0024 %, анабмм — 0,0024.6 = 
= 0,0144%, следовательно, состав смеси будет 20,291-—0,0144 = 
= 20,2066 (или 20,207%). Для приготовления 0,1 № раствора НС! 
такой кислоты потребуется: 


100 :20,207 = х: 3,6461, 


__ 100-3,6461 


= — 20,207 — — 18,044 г. 


Отвесив 18,044 г перегнанной соляной кислоты и разбавив в лит- 
ровой мерной колбе до метки, получают точно 0,1 № раствор соля- 
ной кислоты. 

Полученную перегонкой соляную кислоту (азеотропную смесь) 
сохраняют в склянке с притертой пробкой. Концентрация ее не ме- 
няется при хранении длительное время. 


Серная кислота 
Н2$04 Мол. вес 98,08; Э = 49,04 


Титрованные растворы готовят из разбавленной 1:9 или 
1:5 серной кислоты, измерив ее плотность и определив процент- 
ную концентрацию, 

Для приготовления | л 0,1 М раствора серной кислоты необхо- 
димо 16,8 мл кислоты пл. 1,18 (разбавленной 1:5) или 8,1 мл кис- 
лоты пл. 1,35 (разбавленной |: 2), или 2,8 мл серной кислоты пл. 
1,84 разбавить в литровой мерной колбе водой до метки. 

Титрованный раствор Н›5О. можно приготовить по ее точной 
навеске*. Для этого готовят 32-39%-ный раствор Н,ЗО%, устой- 


+ Апа!. Свит. Ас, 1, 501 (1954). 
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чивый при обычных условиях. 360 мл концентрированной НО 
(пл. 1,84) вливают при постоянном перемешивании в | л воды. 
Дают раствору остыть до 20° С, находят его плотность и вычисляют 
процентное содержание Н,5О, по формуле 


Р = 343,61 .15 А -{ 0,1875, 


где Р — процентное содержание Н»5ЗО, в растворе; 
А — плотность раствора. 
Чтобы приготовить из такой кислоты точно 0,1 М№ раствор’ 
Н.ЗО., вычисляют навеску кислоты по формуле 
490,4 
ТР. 
Отвесив ` необходимое количество кислоты в весовой бюретке 
в мерную колбу, доводят раствор водой до метки. Нормальность 
полученного раствора вычисляют по формуле 


Азотная кислота 
НМ№Оз Мол. вес = 63,01; Э = 63,01 


Титрованные растворы готовят из предварительно разбавлен- 
ной 1:1 азотной кислоты после измерения ее плотности и опреде- 
ления процентной концентрации. Для приготовления Гл 0,1М№ 
раствора азотной кислоты требуется 16,2 мл азотной кислоты пл. 1,20, 
или 13,3 мл пл. 1,24, или 6,9 мл пл. 1,40 разбавить в мерной колбе 
водой до | Л. , , 

Можно готовить 0,1 М растворы из перегнанной азотной кис- 
лоты, ее потребуется 6,5 мл на |1 4. 


Стандартизация растворов кислот 


Нормальность растворов соляной, серной и азотной кислот 
устанавливают по тетраборату натрия Ма»В.О..10Н,О, карбонату 
натрия Ма»СО;, окиси ртути НО, иодату калия КЛО; и оксалату 


натрия Ма.С.О.. 


Кроме того, нормальность растворов этих кислот устанавли- 
вают по титрованным растворам щелочей, а также весовым методом 
(осаждением ионов СГ и $01 ). 

а) Стандартизация по тетраборату натрия. 

Натрий тетраборнокислый Ма,В.О..10Н.О (бура, тетрабо- 
рат натрия, мол. вес 381,37) — твердые белые призматические 
кристаллы. Пл. 1,72. Растворимость в 100 мл воды: 21,6 г при 50° С; 
5 гпри 20° С. Хорошо растворяется также в глицерине; мало рас- 
творим в этаноле. Негигроскопичен. 
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При нагревании до 38° С не изменяется; при 108° Стеряет около 
половины кристаллизационной воды; при 172С быстро теряет 
воду. Полностью обезвоживается при 500—5925° С. Имеющиеся 
в продаже препараты не соответствуют формуле Ма»В.О.. 10Н.О 
из-за выветривания. 

Существует два кристаллогидрата — Ма,В.О,-5НзО и Ма,В.От- 
- 10Н.О. Чтобы получить 10-водный кристаллогидрат при перекри- 
сталлизации, насыщенный раствор тетрабората натрия не следует 


нагревать выше 70° С. Тетраборат натрия в растворе гидролизуется 
с образованием щелочи: 


Ма, В.О, -- 7Н.О = 2МаОН -+ 4Н,ВО,, 
которая И титруется кислотой: 
2МаОн -- 2НС! = 2МаС! + 2Н,О. 


Поскольку ионы гидроксила связываются ионами водорода, то 


реакция гидролиза протекает до конца. Суммарно реакция про- 
Текаег по уравнению 


Маз В.О, + 2НС ++ 5Н.О = 4Н.ВО, + Мас. 
Грамм-эквивалент тетрабората натрия 
М 381,37 


Перекристаллизация тетрабората нат- 
рия. Для перекристаллизации растворяют 140—150 г тетрабората 
натрия в 300 мл воды при нагревании не выше 60° С. Раствор 
фильтруют через складчатый фильтр в фарфоровую чашку, охла- 
ждаемую льдом. Фильтрат помешивают стеклянной палочкой, 
выделившиеся кристаллы отфильтровывают отсасыванием, промы- 
вают небольшим количеством холодной воды и повторяют перекри- 
сталлизацию. Полученные кристаллы высушивают на воздухе 
2—3 дня. Состав их отвечает формуле Ма,В.О, . 10Н.О. 

Для определения содержания воды 0,5—0,6 г полученного 
препарата нагревают в платиновой чашке (тигле) сначала на водя- 
ной, затем на песчаной бане при 200? С и, наконец, в муфеле при 
700—800° С. Потеря в весе за счет кристаллизационной воды должна 
составлять 47,23%. | 

Тетраборат натрия Ма„В«О:. 10Н.О можно сохранять длитель- 
ное время в эксикаторе, на дне которого находится фарфоровая 
чашка с насыщенным раствором МаВг.2Н,О вместе с твердой солью. 
Такой раствор будет иметь при 20С относительную упругость 
пара —0,59 (0,57 при 25°). Бура же устойчива при 20С в гра- 
ницах относительной влажности от 0,39 до 0,99. Если. твердый 
МаВг.2Н.О, поглотив влагу, перейдет в раствор, то фарфоровую 
чашку с раствором помещают на водяную баню и’упаривают до выде- 
ления достаточного количества кристаллов МаВг. 2Н.О. Охладивчаш- 
ку, ее снова ставят в эксикатор. Такое приспособление, в котором 
сохраняется постоянная влажность воздуха, называется гидростатом. 


228 


Титрование. Для установки титра 0,1 № раствора кисло- 
ты берут три-четыре навески по 0,5 г перекристаллизованного 
тетрабората натрия в конические колбы и растворяют каждую 
в 50 мл воды при слабом подогревании. Добавляют две-три капли 
раствора метилового красного или метилового оранжевого. Рас- 
твор приобретает желтую окраску. Титруют 0,1 № раствором кис- 
лоты до появления оранжевого (с метиловым красным) или розового 
(с метиловым оранжевым) окрашивания. 

Нормальность 0,1 № кислоты можно установить также по титро- 
ванному 0,1 № раствору тетрабората натрия. Для этого отвешивают 
точную навеску (19,07 г на 1 л или 4,768 г на 250 мл раствора) пере- 
кристаллизованного тетрабората натрия и переводят его в мерную 
колбу. Воронку и стекло, на котором производилось взвешивание, 
смывают из промывалки струей горячей воды в колбу, которую 
затем наполняют горячей водой на ?/з3 объема. Взбалтывая колбу 
круговым движением, растворяют навеску, после чего охлаждают 
колбу до комнатной температуры, разбавляют раствор водой до 
метки и перемешивают. 

Для установки нормальноети кислоты отбирают пипеткой 
25,0 мл раствора тетрабората натрия, добавляют две-три капли 
раствора индикатора (метилового красного или метилового оран- 
жевого) и титруют раствором кислоты, как указано выше. 

Рекомендуется титрование со «свидетелем». Для приготовления 
«свидетеля» в колбу наливают мензуркой 50 мл воды, две капли 
индикатора и одну каплю раствора кислоты из бюретки, чтобы 
получилось очень слабое, но заметное оранжевое или розовое 
окрашивание. 

Титрование проводят до появления такой же интенсивности 
окраски, как у «свидетеля». Колбы при титровании для облегчения 
сравнения ставят на лист белой бумаги. 

Готовят «свидетель» и по другому. В колбу наливают немного 
раствора тетрабората натрия, добавляют воду до 50 мл и две-три 
капли индикатора. При титровании наблюдают появление отличия 
окраски титруемого раствора (оранжевого) от окраски свидетеля 
(желтого). 

Расчет результатов титрования ведут, как обычно. Если навеска 
тетрабората натрия 0,4916 г, расход 0,1 № раствора Н»$О, 27,65 мл, 
то нормальность раствора НО. 


0,4916.1000 _ 
Мн,зо. = 190.68.27,65 0,09324. 


Нормальность определяют по нескольким навескам и берут 
среднее значение. При титровании 0,1 № раствора тетрабората 
натрия, приготовленного по точной навеске, расчет ведут по формуле 


о-М = 1: М1. 
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Например, навеска тетрабората натрия 4,8024 г растворена 
в мерной колбе емк. 250 мл и доведена водой до метки. На 95,0 мл 
этого раствора расходуется (в среднем) 25,85 мл раствора Н.ЗО.. 
Нормальность раствора тетрабората натрия 


4,8024.1000 


М ма, в.» — 190,68.250 == 0, 1007. ‚ 
Нормальность раствора Н.ЗОз 
Мн,зо, = НТ = 0,09739. 


6) Стандартизация по карбонату натрия. 

Для установки нормальности приготовляют безводный препарат 
карбоната натрия (х. ч.), прокаливая кристаллогидрат (х. ч.) 
в платиновой чашке при 270—300° С до постоянного веса. При этом 
кристаллы сначала мутнеют, а затем рассыпаются в белый порошок. 

„Лучше получать карбонат натрия из бикарбоната натрия (х. ч.), 
прокаливая его в платиновом тигле или чашке при 270—300° С 
в течение часа в муфельной печи до постоянного веса: 


2МаНСО. — Ма» СО. - СО; м Н.О. 


Прокаливание можно проводить и на песчаной бане, при этом 
тигель помещают в песок до уровня бикарбоната в тигле, а тер- 
мометр — рядом с тиглем. При нагревании бикарбонат перемеши- 
вают платиновой проволочкой или шпателем. Тигель охлаждают 
в эксикаторе. Если в лаборатории имеется безводный карбонат 
натрия (х. ч.) и его не требуется подвергать очистке, то все же 
необходимо выдержать его при 270—300° С в течение | часа. 

Карбонат натрия (ч. или ч. д. а.) подвергают очистке следую- 
щим образом. Готовят насыщенный раствор карбоната натрия при 
комнатной температуре. Полученный раствор фильтруют и про- 
пускают через него медленный ток очищенного СО,. При этом 
выпадает белый осадок бикарбоната натрия: 


Ма. СОз - Н.О - СО. = 2МаНСО., 


й 


так как образующийся бикарбонат сравнительно мало растворим 
в воде, особенно при низких температурах. Охлаждение ледяной 
водой, встряхивание или размешивание раствора ускоряют реак- 
цию. После 2 час. пропускания тока СО, осаждение считают закон- 
ченным. Выпавший осадок отфильтровывают с отсасыванием на 
стеклянном фильтрующем тигле при помощи водоструйного насоса, 
промывают холодной водой, высушивают в сушильном шкафу 
(при 105°С) и прокаливают при 270—300°С в платиновом тигле 
до постоянного веса, как описано выше. 
Кислота взаимодействует с карбонатом по уравнению 


Ма.СО, + 2НС! = 2МаС! +- Н,СО,. 
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Следовательно, грамм-эквивалент карбоната натрия 


М 105,99 
Энмасо, = 5 == —5— = 52 9952г. 
Карбонат натрия титруют раствором кислоты в присутствии 
метилового оранжевого. ‘Титрование с фенолфталеином ведет 
к оттитровыванию только половины карбоната по уравнению 


Ма, СО: -- НС! = МаНСО: -- МаС|. 


Титрование. 0,12—0,15 г карбоната натрия помещают 
в колбу для титрования и растворяют в 30—50 мл воды, добавляют 
две-три капли индикатора метилового оранжевого и титруют раство- 
ром кислоты до появления оранжево-красноватой окраски. Обычно 
титруют несколько навесок и находят среднее значение нормаль- 
ности. 

При точных определениях сначала титруют до слабо-краснова- 
того окрашивания, затем раствор кипятят 1—2 мин. для удаления 
СО., охлаждают и окончательно дотитровывают по каплям до изме- 
нения окраски раствора из желтой в оранжевую. 

Рекомендуется также следующий способ титрования: сначала 
титоуют навеску карбоната натрия в присутствии фенолфталеина 
до обесцвечивания раствора, затем добавляют несколько капель 
раствора бромкреозолового зеленого и продолжают титровать до 
начала перехода синей окраски в зеленую. Затем раствор кипятят 
1—2 мин. для удаления СО,, причем окраска переходит сначала 
в синюю, а затем в фиолетовую. При охлаждении раствор дотитро- 
вывают до зеленой окраски. 

Можно устанавливать нормальность раствора кислоты по 0,1 № 
раствору карбоната натрия. Для этого 5,2995 г карбоната раство- 
ряют в воде и разбавляют до | л в мерной колбе. Титруют 25,0 мл 
0,1 М раствора карбоната кислотой в присутствии метилового оран- 
жевого. 

Прокаливание карбоната, вследствие его гигроскопичности, 
приходится производить всякий раз перед взятием навески. При 
этом необходимо, чтобы нагревание производилось не выше 300° С, 
так как при более высокой температуре начинается частичное 
разложение карбоната. 

Нормальность раствора вычисляют по формуле 


№— _^-1000 
— 52,995-5 ' 
где М — искомая нормальность’ раствора кислоты; 
п — навеска карбоната натрия, г; 
52,995 — грамм-эквивалент карбоната натрия; 
© — объем раствора кислоты, пошедший на титрование наве- 


СКИ, МЛ. 
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Если, например, на 0,1386 г Ма»СО., пошло 25,25 мл раствора 
кислоты, то нормальность 


0,1386.1000 


М = 52.995.25,25 


= 0,1036. 

в) Стандавтизация по оксалату натрия. 

0,15—0,20 г оксалата натрия (х. ч.) помещают в платиновый 
тигель с крышкой и прокаливают 10 мин. при 330—350? С. При 
этом оксалат натрия превращается в карбонат: 


(СООМа)» — Ма» СО; -- Со. 


Крышку тигля немного приоткрывают и, усилив нагревание, 
доводят карбонат до плавления (т. пл. 852° С), после чего тигель 
охлаждают и помещают его в стакан с водой для растворения 
образовавшегося карбоната. Удалив из стакана тигель и хорошо 
обмыв его внутри и снаружи водой из промывалки, к полученному 
раствору добавляют две-три капли метилового оранжевого, и тит- 
руют, как указано на стр. 231. , 

Величины грамм-эквивалентов различных веществ в ацидимет- 
рии и алкалиметрии указаны в табл. 29 и 30. | 


Таблица 29 
Грамм-эквиваленты (Э) определяемых веществ в ацидиметрии 

Определяемое вещество Э 1 Э Определяемое вещество Э 13 
ВаСОз 98,68| 9942515,55 М (желатин) 77,74| 89066 
Ва (ОН) 85,681 9328 6,25 М («белок») 87,55] 94226 
Ва (ОН)з.8НзО 157,74| 197941 6,37 М (чказенн») 89,23 95052 
СО, 22,00! 34253] МНз 17,03! 23126 
00; 30,00 47720] МН 18,04] 25624 ° 
СаСОз 50,05] 69937 МНас! 53,49] 12829 
Сао 28,04| 44778] МНаМОз 80,04 90333 
Са(ОН)» 37,05] 56877 МН«ОН 35,05] 54466 
Са(НСОз)з 81,06] 90881] (МН4)2$ а 66,07| 82002 
К2СОз (с метиловым оран- 69,101 83951] МазВаОт-10Н2О 190,68] 28030 
К.СОз (с фенолфталенном) |138,24| 14054| МазСОз ам оран-| 53,00! 12425 
КНСОз 100,12) 00051] МазСОз (с фенолфталеином) 105,99! 02528 
КОН 56,14| 74902 ма»СОз -10Н2О (с метнло- |143, 07 15555 
СО» С метиловым оран-| 36,94 ты манНООь вым оранжевым) 84,01| 92433 
112СОз (с фенолфталеином) 73,89] 86 Ма2О 30,991 49123 
их а ВНЕ 
МЕО у -мо-| 13,47| 12927 

1,0 14638 Ре 


М (по Кьельдалю) 
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Таблица 30 


Грамм-эквиваленты (Э) различных веществ в алкалиметрии 


Определяемое вещество Э 6 Э Определяемое вещество Э 1 5 
А 8,9941 95395] НЛО 175,94] 24529 
- АБО | 16,99] 23027] НТО 194,94] 28309 
В (питрованием Н»Во: с фе. 10,84] 03383 НЗРОв (с метиловым оран- 97,99 99123 
В вы маннита) д 82] 54183 НзРОх (с фенолфталенном) 49,00] 69020 

2Оз , . 

НВОз |6 83 19424] 205 бевыму ным сора” | 10,97 85107 
НВе 8092 90808 Р.О; (с фенолфталенном) 35,49| 55014 
НОООН (муравьиная) 46,03| 66304 Н2$0а 49,04! 69056 
СНзСООН 60,05| 778541 $03 40,03 60239 
СНзС00- 59,05] 77149] $02 48,03] 68151 
(СООН)» 45,02] 65340] Н.$Ов (с метиловым оран- | 41,04! 61324 
(СООН)+-2Н.О 63,03] 7995 __ жевым . 

СьНьСООН (бензойная) 125 12| 08679 НЕ У н | 24,02] 38057 
СНаСООН-СН-СООН 59,04] 7741 Н.З1Ез (по Тредвелу) 12,05| 85765 

янтарная) КНС&Н.Оь (бнтартрат) 188,18| 27458 
НСаНаОв (винная) 75,04] 81529 КНС,Н.Ох (бифталат) 50423] 31012 
СВУ: (лимонная) | 64,04 80647 | КН (10%), 389,91 59096 
НзСёНзОт. НгО 70,05] 84540 Ма [тнтрование осадка 2999 36154 
НС. , 36,46 56188| Майи (00%). 

НР» 20,00! 30103 (СНОоО»-6НО 
Н 127,94! 10690] __® Фенолфталеином 
НМОз 63,01] 79942 ПСА жены) вым оран” | 65,13) 81379 


Растворы щелочей 
Едкий натр 
Маон Мол. вес = 39,997; Э = 39,997 


Для приготовления концентрированного раствора растворяют 
навеску едкого натра в равном по весу количестве воды в фарфоро- 
вом стакане, при перемешивании. После охлаждения раствор 
переливают в склянку или цилиндр, закрывают резиновой проб- 
кой и оставляют стоять 10—12 дней. За это время раствор светлеет, 
так как примесь карбоната натрия осядет на дно. Прозрачный рас- 
твор осторожно сливают с осадка сифоном, измеряют плотность 
раствора при помощи ареометра и по таблице находят процентную 
концентрацию МаОН (см. стр. 25). 

Осадок карбоната можно отделить также центрифугированием 


`за 30—40 мин. 
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Для приготовления 0,1 № раствора щелочи берут столько кон- 
центрированного раствора, чтобы в нем содержалось 4,0 г МаОН 
и разбавляют водой до | 4. 

Для приготовления раствора пользуются химически чистым 
препаратом щелочи. Навеску щелочи берут несколько большей, 
чем требуется по расчету (процентов на 30—40). Взвешивание про- 
изводят на техно-химических весах, отбирая свежие кусочки. 
Если кусочки покрыты чешуйчатым налетом, то их предварительно 
очищают. Навеску помещают в фарфоровый стакан и дважды 
быстро споласкивают ее для удаления карбоната водой. Сполосну- 
тые кусочки щелочи растворяют. в неболышом количестве воды, 
переливают в склянку, предназначенную для хранения раствора 
щелочи, и разбавляют до необходимого объема прокипяченной 
и охлажденной дистиллированной водой. 

Растворы щелочей концентрации 0,05—0,02 № готовят разбав- 
лением 0,1 № растворов свежепрокипяченной дистиллированной 
водой. Установку нормальности их производят чаще всего по тит- 
рованным растворам кислот соответствующей концентрации. 

Раствор щелочи можно очистить от карбоната осаждением хлори- 
дом бария. Для приготовления 1 л 0,1 М раствора МаОН отвеши- 
вают 5 г щелочи и растворяют в 300 мл воды. Затем раствор нагре- 
вают и добавляют 20 мм 0,5М№ раствора хлорида бария. Осадку 
карбоната бария дают осесть, прозрачный раствор сливают в лит- 
ровую мерную колбу и разбавляют водой, не содержащей СО, 
до метки. 

Растворы щелочи очищают также добавлением гидроокиси 
кальция. К приблизительно 1 № раствору МаОН прибавляют гид- 
роокись кальция или свежепрокаленную окись кальция: 


Са (ОН)» -- Ма2СОз == СаСО, -- 2МаОН. 


Избыток гидроокиси кальция и карбонат кальция вследствие 
малой растворимости выпадают в осадок. Для приготовления 0,1 № 
раствора отбирают 100 мл прозрачного раствора щелочи и разбав- 
ляют водой до | д. 

Свободную от карбоната щелочь получают из металлического 
натрия растворением его в безводном этиловом спирте, при этом 
получается алкоголят натрия. Затем медленно, небольшими пор- 
циями, добавляют прокипяченную дистиллированную воду, при 
этом, вследствие гидролиза, образуется гидроокись натрия и эти- 
ловый спирт. Выпариванием спирт отгоняют, а раствор щелочи 
разбавляют до необходимой концентрации водой, не содержащей СОз. 

Растворы щелочей очень сильно поглощают СО, из воздуха, 
изменяя свой титр. Поэтому растворы щелочи хранят в герметиче- 
ски закрытых склянках. Титрованные растворы щелочи защищают 
от действия СО, воздуха пробкой с хлоркальциевой трубкой, запол- 
ненной натронной известью, а бюретку присоединяют к бутыли 
при помощи сифона. 
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Едкое кали 
КОН Моле вес = 56,109; 9 = 56,109 


Около 6—8 г кускового едкого кали смывают с поверхности 
2—3 раза небольшими порциями воды, затем растворяют в воде 
и разбавляют до | л. Межно готовить также из концентрированного 
и отстоявшегося раствора щелочи. При этом берут его столько, 
чтобы в нем содержалось 5,6 г КОН. 

Для приготовления раствора КОН, не содержащего карбо- 
натов, к | л приблизительно 1,1 № раствора прибавляют 50— 
80 мл известкового молока и перемешивают | час. Дают осадку 
отстояться в течение нескольких дней, затем прозрачный раствор 
сливают сифоном и разбавляют водой до 0,1 М№М концентрации. 
Раствор защищают от действия СО» воздуха хлоркальциевой 
трубкой с натронной известью. 

Раствор КОН! (а также МаОН) очищают от карбонат-ионов 
обработкой избыткем Ва(ОН),. Ион СО дает осадок ВаСОз. Для 
освобождения от ионов Ва? раствор пропускают через колонку 
с ионитом цеокарб 225 в К*-форме. Осадок ВаСО, отфильтро- 
вывают через воронку с пористой пластинкой, помещенную на входе 
в колонку. Раствор из колонки собирают в склянку из щелоче-устой- 
чивого стекла, закрытую резиновой пробкой с двумя стеклянными 
трубками. Одну трубку (доходящую до дна) соединяют с колонкой 
при помощи полиэтиленовой трубки, вторую (короткую) трубку 
присоединяют к водоструйному насосу. 

Колонку регенерируют обработкой сначала раствором НС! 
(для растворения ВаСО.), а затем — раствором КМО.. 

Стандартизация растворов КОН производится так же, как 
и МаОН. Очень удобно устанавливать нормальность по 0,1 № рас- 
твору соляной кислоты, приготовленному из фиксанала. 


Стандартизация растворов щелочей 


а) Стандартизация по титрованному раствору соляной или сер- 
ной кислоты. 

25,0 мл раствора кислоты помещают в колбу для титрования, 
прибавляют одну каплю раствора метилового оранжевого и титруют 
раствором щелочи до перехода розового окрашивания сначала 
в оранжевое, а затем в желтое. 

Различают титр щелочи, установленный по метиловому оран- 
жевому и по фенолфталеину. Разница зависит от количества кар- 
боната, присутствующего в растворе щелочи. По фенолфталеину 
титруется вся щелочь и половина карбоната с образованием кислой 
соли: | 

Ма» СО + НС! = МаНСО, + Мас; 


1, М. Ц. Агш з{гопв. Снеш. апа 114., № 44, 1405 (1955). 
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по метиловому оранжевому титруется кислая соль до средней: 
МаНсОз - НА = Ма( - СО, - Н.О. 


При стандартизации раствора в присутствии фенолфталеина 
и метилового оранжевого отбирают 25,0 мл раствора щелочи, 
добавляют одну каплю раствора фенолфталеина и титруют раство- 
ром кислоты до обесцвечивания. Затем добавляют одну каплю 
раствора метилового оранжевого и титруют до появления розового 
.‚ окрашивания. 

Нормальность рассчитывают как обычно (см. стр. 123). 


6) Стандартизация по щавелевой кислоте. 
Щавелевая кислота взаимодействует со щелочью по уравнению 


Н.С.О. + 2Маон — Ма.С.0, + 2Н.О. 
Грамм-эквивалент щавелевой кислоты 


Энкьоганью = 0 = 228.064 — 63,032 г. 

Около 0,25 г свежеперекристаллизованной щавелевой кислоты 
растворяют в воде и титруют раствором шелочи в присутствии 
одной-двух капель фенолфталеина или тимолового синего. 

Можно применять для стандартизации 0,1 М раствор щавелевой 
кислоты, приготовленный растворением точной навески в мерной 
колбе. Следует иметь в виду, что раствор щавелевой кислоты неустой- 
чив в хранении. 


в) Стандартизация по янтарной кислоте. | 


Янтарная кислота НООС.СН..СН..СООН (мол. вес 118,088; 


Э = 5 = 59,044) — белое кристаллическое вещество. Кристал- 


лизационной воды не содержит и негигроскопична. 
Растворимость янтарной кислоты в 100 мл воды: 6,8 г при 20° С; 
121 г при 100° С. 


Перекристаллизация янтарной кислоты. 
Для перекристаллизации растворяют янтарную кислоту в горячей 
воде, раствор фильтруют и охлаждают при непрерывном перемеши- 
вании. Выделившиеся кристаллы отфильтровывают с отсасыва- 
нием и сушат между листами фильтровальной бумаги. Чистоту 
перекристаллизованного препарата проверяют ‘по температуре 
плавления (т. пл. 183,5—184,5° С). Препарат сушат при температуре 
95—100°С до постоянного веса. 

Титрование. Около 0,25 г янтарной кислоты растворяют 
в воде, добавляют две-три капли фенолфталеина и титруют рас- 
твором щелочи до появления розового окрашивания, не исчезаю- 
щего в течение 50—60 сек. Для устранения влияния СО, раствор 
кипятят и титруют горячим. Раствор янтарной кислоты неустой- 
чив при хранении, поэтому титр щелочи обычно устанавливают 
по отдельным навескам. 
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г) Стандартизация по бензойной кислоте. 

Бензойная кислота С.НСООН (мол. вес = Э = 122,123) — 
бесцветные блестящие шелковистые листочки или иглы. При тем- 
пературе выше 100°С сублимируется. Кристаллизуется без воды, 
мало гигроскопична. Для удаления следов гигроскопической 
влаги кислоту сушат при 130° С (не выше!), при этом кислота пла- 
вится (т. пл. 122,5° С). При более высокой температуре кислота 
разлагается. Бензойная кислота мало растворима в воде: 0,21 г 
при 17,5°С; 2,2 г при 75° С; 5,9 г при 1007 С. Растворима в абсо- 
лютном этаноле, эфире, хлороформе, бензоле, ацетоне и метиловом 
спирте. 

Титрование. Берут —0,3 г бензойной кислоты, раство- 
ряют в этаноле, добавляют две капли фенолфталеина и титруют 
раствором щелочи до появления розового окрашивания. Этанол, 
применяемый для растворения бензойной кислоты, предваритель- 
но проверяют по фенолфталеину: если он имеет кислую реакцию, 
то его нейтрализуют раствором щелочи. 

Нормальность и титр раствора вычисляют как указано на 
стр. 12 и 123. 

д) Стандартизация по бихромату калия. 

Стандартизация по бихромату калия основывается на следую- 
щих реакциях: 


К.Сг.о, + Н.О = К.СгОх ---Н.СгОв, 
Н.Сго, --.2МаОН-= Ма СгО, - 2Н.О. 
Грамм-эквивалент бихромата в этой реакции 


. 
Э=ъ = = 147,102. 

Бихромат калия после перекристаллизации высушивают при 
150°С до постоянного веса. Титрование ведут в присутствии фенол- 
фталеина, предварительно прокипятив раствор для удаления СО:. 
При титровании оранжевая окраска раствора бихромата постепен- 
но переходит в желтую, а затем появляется розовая окраска фенол- 
фталеина. 

Нормальность и титр раствора вычисляют как указано на 
стр. 12 и 123. 

е) Стандартизация по другим веществам. 

Бифталат калия при взаимодействии со щелочью образует 
среднюю соль: 


СООН СООМа 
и и 
СьНа -- Ма0ОН = их - Н20о. 
СООК СООК 


9 = М = 204,23. Бифталат калия получают из фталиевого ангидри- 
да и карбоната калия. Он не содержит кристаллизационной воды 
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и негигроскопичен. Для удаления следов влаги соль перед употре- 
блением сушат при 110—120? С до постоянного веса. Растворимость 
соли в 100 мл: 10г на холоду. Титруют в присутствии фенолфталеина. 

Для установки нормальности растворов щелочей применяют 
также бииодат калия КН(]Оз)», грамм-эквивалент которого 
Э = М = 389,91. Бииодат калия — бесцветное кристаллическое 
вещество, легко очищается перекристаллизацией. Чистоту контро- 
лируют иодометрически. Не содержит кристаллизационной воды 
и негигроскопичен. Водные растворы очень устойчивы и сохра- 
няются без изменения длительное время. Применимы любые инди- 
каторы, имеющие переход окраски при рН 4— 10. 


Едкий барий 
(гидроокись бария) 


Ва(ОН)> Мол. вес 171,35; Э = 85,68 
Ва(ОН)> -8Н2О Мол. вес 315,48; Э = 157,74 


Примерно 0,02 № раствор применяют при определении углерода 
в чугунах и сталях. .. 

Для приготовления раствора 3,15 г гидроокиси бария (х. ч.) 
растворяют в | л свежепрокипяченной и охлажденной дистилли- 
рованной воды и раствор сразу же фильтруют через бумажный 
фильтр. Раствор помещают в бутыль, закрываемую пробкой с хлор- 
кальциевой трубкой, наполненной натронной известью. К этой же 
бутыли присоединяют микробюретку. 

Раствор Ва(ОН)» устанавливают по х. ч. янтарной или бензойной 
кислоте. Если 0,0590 г янтарной кислоты или 0,122] г бензойной 
кислоты оттитровывается точно 30,0 мл раствора Ва(ОН)», то титр 
раствора Ва(ОН)., по углероду составляет 0,0002 г/мл. 

Титр раствора Ва(ОН), по углероду устанавливают по стандарт- 
ному образцу чугуна или стали, сжигая навеску в токе кислорода 
и пропуская газ через 20,0 мл раствора Ва(ОН), и оттитровывая 
затем избыток Ва(ОН), уксусной (серной или соляной) кислотой 
в присутствии фенолфталеина. 

Титр раствора ВаОН), контролируют ежедневно перед началом 
работы. 


Глава ГП 


ПРИГОТОВЛЕНИЕ РАСТВОРОВ 
ДЛЯ ФОТОМЕТРИЧЕСКОГО ОПРЕДЕЛЕНИЯ ЭЛЕМЕНТОВ 


Неболышие количества элементов определяют фотометриче- 
скими методами. Необходимые стандартные растворы готовят из 
металлов высокой чистоты, окислов металлов и солей. Соли при 
этом подвергают очистке. Они должны содержать кристаллизацион- 
ную воду в строгом соответствии с формулой. Во всяком случае 
исходное вещество следует проверить на чистоту и содержание эле- 
мента в нем должно быть точно известно. 

Приготовление стандартного раствора сводится к растворению 
точной навески вещества в определенном объеме растворителя. 
Титр стандартного раствора в случае необходимости проверяют 
соответствующим химическим методом. 

Навеску для приготовления раствора рассчитывают по содер- 
жанию элемента в исходном веществе. Например, требуется приго- 
товить | 1 раствора меди с титром 0,001 г/мл; исходиое вещество 
для приготовления раствора — сульфат меди Си$О..5Н»О. 
В 11 раствора должно содержаться: 0,001.1000 = 1 г меди (Си?*). 
Мсизо,.5н.о — 249,68; Ась —= 63,54. Следовательно, 


249,68 : 63,54 =х:1, 
откуда 


; — 249,68 
— 63,54 


Таким образом, следует растворить 3,93 г Си Оч. 5НзО в 1 л воды. 

Более разбавленные стандартные растворы готовят разбавлением 
запасных растворов в 10 или 100 раз. 

При этом следует иметь в виду, что разбавленные растворы 
менее устойчивы. 

Если исходное вещество недостаточно чисто, то его перекристал- 
лизовывают. Исходное вещество контролируют анализом, и если 
процентное содержание определяемого элемента в нем ниже вычис- 
ленного по формуле, то теоретически вычисленную навеску сле- 
дует умножить на коэффициент, который находят делением теоре- 


— 3,93 г. 
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тического процентного содержания элемента на процентное содер- 
жание его, найденное анализом. 

Если, например, анализом установлено, что имеющийся ванадат 
аммония содержит 77,52% \,Оь, в то время как теоретически в нем 
должно содержаться 77,74% У.Оь, то для того чтобы приготовить 
раствор, содержащий 1 мг/мл \.Оь, необходимо теоретически 
вычисленную навеску (из 100%-ного МНаУО; -— 1,2863 г) умножить 
на коэффициент | 


КЕ = 10028, 


т. е. следует взять: 1,2863. 1,0028 == 1,2899 г. 


УАммоний 
МН Мол. вес 18,04 


Аммиак (ионы аммония) определяют фотометрически реактивом 
Несслера (© приготовлении см. на стр. 292). 


Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ного раствора служит хлорид аммония МНС! (мол. вес 53,492; 
МН1— 33,72%; МН.— 31,84%; С! — 66,28%). 

Хлорид аммония (х. ч.) высушивают при 100—105°С до по- 
стоянного веса в сушильном шкафу. Можно высушивать также 
над серной кислотой в эксикаторе, но ‘для этого требуется более 
продолжительное время. Хранят высушенный реактив в банке 
с притертой пробкой. 

Для получения химически чистого препарата МН.С! растворяют 
150 г технического (или чистого) хлорида аммония в 225 мл воды 
при нагревании, прибавляют по каплям МН.ОН до появления 
запаха, кипятят несколько минут для выделения Ее(ОН);. Горя- 
чий раствор фильтруют через складчатый фильтр и фильтрат 
оставляют на ночь на холоду. Выпавшие мелкие кристаллы МН.С 
отфильтровывают с отсасыванием, промывают неболышой порцией 
ледяной воды и сушат на стекле при комнатной температуре. 

Перед взятием навески хлорид аммония сушат при 100—105? С 
до постоянного веса. При нагревании выше 173 С начинается 
сублимация соли. 

Контроль чистоты хлорида аммония. Около 0,15 г МН. С, высу- 
шенного до постоянного веса, растворяют в 25—30 мл воды и, 
добавив | мл 5%-ного раствора хромата калия, титруют 0,1 № 
титровальным раствором нитрата серебра, до появления красно- 
бурого окрашивания. 1 мл 0,1 № раствора нитрата серебра соот- 
ветствует 0,005349 г хлорида аммония. 

Приготовление раствора. 0,3141 г МНС! растворяют в воде, 
раствор переводят в мерную колбу емк. 1 л и разбавляют водой 
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до метки. Вода для разбавления должна проверяться на отсутствие 
ионов МН}. 1 мл раствора эквивалентен 0,1 мг МН;. 
Для приготовления раствора, содержащего 0,1 мг МНа/мл, рас- 
творяют 0,2965 г МН.С и разбавляют водой до 1 л. 
еред употреблением приготовленный, раствор разбавляют 
в 10 раз водой, не содержащей ионов МНЕ. Полученный раствор 


содержит 0,01 мг МНё/мл. 


з 


Алюминий 
А! Ат. вес 26, 9815 


Фотометрическое определение алюминия основано на образо- 
вании окрашенных соединений с алюминоном, ализарином (ализа- 
ринсульфонат натрия), арсеназо, эриохромцианином, гематоксили 

- стильбазо и т. д. 
ОМ, люминий определяют непрямым методом, осаждая его в виде 
8-оксихинолината, который после отфильтровывания и промыва- 
ния растворяют в кислоте и 8-оксихинолин, эквивалентный алюми- 
нию, определяют, переводя его в окрашенные азосоединения, и 


другим способом. р | 
Исходные вещества. Алюминий металлический высо- 


й чистоты. 
ыы Алюно-калиевые квасцы — К».ЗО1-АБ($О4)з-24НзО _(мол. вес 
948,766; А! — 5,69%) — белые кристаллы или мелкий кристал. 
лический порошок сладкого вяжущего вкуса. Пл. 1,75. сухом 
воздухе легко выветриваются, в присутствии аммиака покрываю я 
белым налетом. При 92°С плавятся в кристаллизационной Воде, 
при нагревании от 48 до 336° С теряют кристаллизационную воду, 
превращаясь в белый порошок, мало растворимый в вое. т. 

Для приготовления стандартного раствора пользуются Н вет- 
рившимися кристаллами. Для очистки расворяют 200 г алюмо-ка 
лиевых квасцов в 200 мл горячей воды, раствор фильтруют и охла- 
ждают. Выпадает — 175 г К.5О.-АЪЬ(5О4)-24НоО. Кристаллы 
промывают небольшой порцией холодной воды и высущивают н 


здухе. ы 
ы Растворимость кваспов в 100 мл воды: 5,04 г при 15° С; 238,4 г 


с 

РИ хранении в банке с притертой пробкой в нормальных усло- 
виях алюмо-калиевые квасцы довольно устойчивы. 

Алюмо-аммиачные квасцы (МНа)»ЗОл. АЪ (ЗО) -24НзО (мол. 
вес 906,64; А! — 5,95%) — белое кристаллическое вещество. 
Пл. 1,645. Способны выветриваться и слеживаться в плотную 
массу. Хорошо растворяются в воде, нерастворимы в «бтаноле. 
При 97° С плавятся в кристаллизационной воде, при 2 а 
ностью обезвоживаются: При прокаливании образуется АЪО:. 
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Для перекристаллизации 500 г алюмо-аммиачных квасцов 
растворяют в 750 мл воды, раствор фильтруют и выпаривают при 
80°С до появления кристаллической пленки. Охлаждают до 15 — 
20 С при энергичном размешивании. Мелкокристаллический оса- 
док отфильтровывают с отсасыванием, промывают 50 мл воды 
и недолго сушат при комнатной температуре. 


Сульфат алюминия А(ЗО4)3-18Н.О (мол. вес 666,42; 
А1--8,10%) — белые чешуйки или иглы. Пл. 1,62. Не изменяется 
на воздухе. При температуре красного каления разлагается на 
А1.Оз, $Оз и НО. Растворим в воде и нерастворим в этаноле. 


Хлорид алюминия АС .6Н.О (мол. вес 241,43; АТ] — 11,17%)— 
белый кристаллический сильно гигроскопичный порошок. При 
нагревании разлагается, теряя НзО и НС] (см. стр. 52). 

Шестиводный кристаллогидрат получают из безводного хло- 
рида алюминия (х. ч.). Препарат растворяют в воде и раствор 
фильтруют через стеклянную вату. Фильтрат смешивают с кон- 
центрированной соляной кислотой, охлаждают и насыщают сухим 
газообразным хлористым водородом. Выпавшие тонкие белые кри- 
сталлы АС .6Н.О отделяют (сливанием раствора) и промывают 
декантацией концентрированной соляной кислотой (до отрицатель- 
ной реакции на Ее3*). Затем кристаллы отфильтровывают с отсасы- 
ванием досуха и высушивают до постоянного веса на воздухе 
на фильтровальной бумаге при 20° С в течение двух суток. 


Приготовление раствора. Из металлического алю- 
миния. | (точно!) металлического алюминия растворяют в 30 мл 
разбавленной 1:1 соляной кислоты, погружая крышку от плати- 
нового тигля для ускорения растворения. Раствор переводят в мер- 
ную колбу емк. [| л и доводят водой до метки. | мл раствора содер- 
жит | мг А|. 

Из алюмо-калиевых квасцов. 1,758 г алюмо- 
калиевых квасцов растворяют в воде и разбавляют в мерной колбе 
до 1 дл. | мл раствора содержит 0,1 мг А1|. 

Для приготовления раствора, содержащего в 1 мл 0,1 мг АЪО: 
растворяют 0,9305 г алюмо-калиевых квасцов в воде и разбавляют 
в мерной колбе до | 4. 

Из алюмо-аммиачных квасцов. 1,680 г алюмо- 
аммиачных квасцов растворяют в воде и разбавляют до | л. 1 мл 
раствора содержит 0,1 мг А]. 

Из сульфата алюминия. 12,35 г сульфата алюминия 
растворяют в воде, к которой добавлено 3 мл концентрированной 
серной кислоты, и разбавляют водой до 1 л. 1 мл раствора содержит 
| мм М. 

Из хлорида алюминия. 8,94 г хлорида алюминия 
растворяют в воде и раствор разбавляют до | 4. 1 мл раствора со- 
держит 1 мг А]. , 

Перед употреблением 10 или 100 мл исходного раствора соли 
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алюминия разбавляют до | л водой в мерной колбе. Таким образом 
получают растворы с концентрацией 0,1 или 0,01 мг Амл. 

‚ Проверка титра раствора. Титр стандартного раствора прове- 
‚ряют осаждением ионов алюминия 8-оксихинолином. Берут рас- 
твора соли алюминия столько, чтобы в нем содержалось —0,05 
А1 (50 мл раствора с концентрацией 1 мг/мл А!). Добавляют 30 мл 
3%-ного уксуснокислого раствора 8-оксихинолина (см. стр. 98), 
нагревают до кипения и оставляют стоять на кипящей водяной бане. 
Затем прибавляют по каплям 2М№ раствор СНзСООМа или 
СНзСООМН. до появления неисчезающей мути. Через несколько 
минут добавляют еще 20 мл раствора 8-оксихинолина. Раствор над 
осадком должен быть желтым (или оранжевым). Раствор с осадком 
оставляют стоять на водяной бане 10—15 мин., после чего осадок 
отфильтровывают под вакуумом через стеклянный фильтрующий 
тигель № 4, предварительно высушенный до постоянного веса. 
Осадок промывают декантацией небольшим количеством горячей 
воды, а затем холодной водой до тех пор, пока промывная жидкость 
не будет стекать с фильтра совершенно прозрачной. _ 

Тигель с осадком сушат при 130° С (не выше, во избежание раз- 
ложения) до постоянного веса. Взвешивают оксихинолинат алю- 
миния А1(Сь,НМО)з. Коэффициент пересчета АКС,НзМО)з на АЪО; — 

‚0,1110, на А! — 0,05872. 


Бериллий 
р Ве Ат. вес 9,0122 


® Для фотометрического определения бериллия применяют хина- 
‘лизарин, бериллон Ш и другие реагенты. 
„- Исходные вещества. ХКарбонат бериллия ВеСОз 
(мол. вес 69,02; ВеО — 36,24%) — белый аморфный порошок, 
‘нерастворимый в воде. 
‚`, Нитрат бериллия Ве(МО.),-4Н.О (мол. вес 205,08; ВеО — 
12,20%) — белое кристаллическое вещество, расплывающееся на 
‘воздухе. Хорошо растворимо в воде. Имеющиеся в продаже пре- 
\рараты (ч. д. а. или ч.) содержат 94% Ве(МО.),-4Н»О. 
”. Сульфат бериллия ВеЗО,.4Н.О (мол. вес 177,13; ВеО— 14,12%) — 
‚белые кристаллы или белый кристаллический порошок. Рас- 
`дворим в воде. Имеющиеся в продаже препараты (ч.) содержат 
99% Ве5О.-4Н.О. 
Окись бериллия ВеО — белый порошок, нерастворим в воде. 
Контроль чистоты исходных веществ. Исходное вещество 
(0,3 г ВеСО,; 0,9 г Ве(МО.)..4Н.О; 0,8 г Ве$О,:4НО) смачивают 
водой, добавляют 5 мл концентрированной азотной кислоты и рас- 
‘творяют в 100 мл воды. Раствор нагревают до кипения и осаж- 
дают гидроокись бериллия аммиаком, прибавляя его до явного 
запаха. Раствор фильтруют через бумажный (беззольный) фильтр 
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и осадок на фильтре промывают горячей промывной жидкостью, 
состоящей из 2%-ного раствора нитрата аммония. и нескольких 
капель аммиака. Осадок с фильтром высушивают, озоляют и про- 
каливают при 1000° С во взвешенном платиновом тигле с крышкой 
до постоянного веса. Прокаленную окись бериллия охлаждают 
в эксикаторе над концентрированной серной кислотой или пяти- 
окисью фосфора. Затем быстро взвешивают, так как окись берил- 
лия очень гигроскопична. Проводят несколько параллельных опре- 
делений (три-четыре), берут среднее, по которому и вычисляют 
процентное содержание ВеО в исходном веществе. 

Если осадок Ве(ОН)., сильно пристал к стенке стакана, то 
его растворяют в небольшом количестве горячей разбавленной азот- 
ной кислоты, снова осаждают аммиаком и переносят на тот же 
фильтр. | 

Для проверки карбоната бериллия на содержание ВеО можно 
навеску в [г прокалить во взвешенном платиновом тигле, повы- 
шая температуру постепенно (во избежание распыления), до по- 
стоянного веса. 

Чистоту окиси бериллия контролируют сплавлением навески 
(— 0,1 г) с пиросульфатом калия, выщелачиванием плава 
0,1 № НО, и осаждением Ве(ОН). аммиаком, прокаливанием 
и взвешиванием ВеО, как указано выше. 


Приготовление раствора. Из карбоната бериллия. 
0,5519 г ВеСО;з растворяют в 20 мл 1 М раствора соляной кислоты 
при нагревании. По охлаждении раствор разбавляют водой до 
объема |1 4. 1 мл раствора соответствует 0,2 мг ВеО. Перед употре- 
блением к раствору прибавляют равный объем 0,5М№ раствора 
едкого натра, свободного от карбонатов. Полученный раствор содер- 
жит 0,1 мг ВеО в 1 мА. 

Из нитрата бериллия. 0,8199 г Ве(МО:),.4Н.О рас- 
творяют в воде, к которой добавлено 3—4 мл концентрированной 
азотной кислоты, и разбавляют водой в мерной колбе до | д. 1 мл 
раствора соответствует 0,1 мг Ве0. 

Концентрацию раствора обязательно контролируют на содер- 
жание ВеО весовым методом. 

Из сульфата бериллия. 0,7082 г Ве5О4-4НзО рас- 
творяют в воде, к которой добавлено 4 мл концентрированной соля- 
ной кислоты и разбавляют водой до | 4. 1 мл раствора соответ- 
ствует 0,1 мг ВеО. Для получения раствора, содержащего 0,1 мг/мл 
Ве, растворяют 1,9655 г сульфата бериллия в 25—30 мл воды, 
прибавляют 1 мл концентрированной соляной кислоты и разбав- 
ляют водой до | д. 

Из окиси бериллия. 0,1 г ВеО сплавляют в платино- 
вом тигле с | г пиросульфата калия, плав выщелачивают 0,1 № рас- 
твором серной кислоты и разбавляют тем же раствором до | 4. 
1 мл раствора соответствует 0,1 мг Ве0. 
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Проверка титра раствора. Отбирают пипеткой 100 мл при- 
‘готовленного раствора соли бериллия и осаждают гидроокись 
‚ бериллия аммиаком, как описано при проверке исходных 
веществ. 

Коэффициент пересчета ВеО на Ве — 0,3603. 


Бор 
в - Ат. вес 10,811 


Для фотометрического определения бора (в виде борной кислоты) 
применяют хинализарин, кармин в концентрированной серной 
кислоте и другие реагенты. 


- Исходные вещества. Борная кислота НзВОз (мол. 
вес 61,83); В — 17,49%; В.О, — 56,30%. (О свойствах см. на 
стр. 46). 

Для перекристаллизации 100 г борной кислоты растворяют 
в 1600 мл воды и добавляют 4 мл концентрированной азотной кис- 
лоты. Раствор упаривают до начала кристаллизации и охлаждают. 
Выпавшие кристаллы отфильтровывают с отсасыванием, промы- 
вают до отрицательной реакции на ион МО; (с дифениламином) 
и высушивают, 

Приготовление раствора. Для определения бора хинализари- 
ном 1,7763 г перекристаллизованной и высушенной НзВО. рас- 
творяют в воде и разбавляют водой до 14. 1 мл раствора содержит 
1 мг В.Оз. Затем раствор разбавляют в 10 раз водой. 

Для определения бора кармином 0,5719 г борной кислоты рас- 
творяют в концентрированной серной кислоте и разбавляют рас- 
твор в мерной колбе емк. 1 л концентрированной серной кислотой 
до метки. 1 мл раствора содержит 0,1 мг В. Раствор разбавляют 
только концентрированной серной кислотой. 


Бром 
Вг Ат. вес 79,909 


Бром определяют фуксиносерной кислотой и другими реаген- 
тами. 

Для приготовления стандартного раствора служит бромид 
калия КВг (мол. вес 119,01; Вг — 67,14%). 

Реактив (х. ч.) необходимо растереть и прокалить при 500— 
‚ 600” С до постоянного веса. Хранят КВг в склянке с притертой 
пробкой. 

Приготовление раствора. 1,4893 г бромида калия растворяют 
в воде и разбавляют до объема 1 л водой. 1 мл раствора содержит 

ма Вг. 
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Можно приготовить стандартный раствор из бромида натрия 
(х. ч.). 1,2877 г МаВг растворяют в воде, затем разбавляют водой 
до 1 л. 1 мл раствора содержит 1 мг Вг. Затем раствор разбавляют 
в 10 или 100 раз. 


Ванадий 
У Ат. вес 50,942 


Ванадий, как и титан, определяют в виде перекисного соеди- 
нения в кислой среде (15-20% серной кислоть). Титан маскируют 
фтористоводородной кислотой. 589 < 

Более чувствительным является метод А. П. Виноградова, 
основанный на образовании желтой фосфорвольфрамованадиевой 
кислоты, получаемой при добавлении фосфорной кислоты и воль- 
фрамата?натрия к.кислому раствору ванадата. 

Исходные вещества. Ванадат аммония МН.УО. (ва- 
надиевокислый аммоний, метаванадат аммония; мол. вес 116,9; 
У.О5 — 77,74%; У — 43,55%) — белое или желтоватое кристал- 
лическое вещество, мало растворимое в воде (см. стр. 174). 

Растворы в кислоте имеют желтый цвет. При прокаливании 
ванадат аммония разлагается: | 


2МН.УО, —> МН. - Н.О + У>Оь. 


Ванадиевый ангидрид У.О, (пятиокись ванадия; мол. вес 181,88; 
56,02%) — оранжевый или светлый красно-коричневый порошок. 
Мало растворим в воде, хорошо растворим в щелочах. Ядовит. 
Перед применением прокаливают при 500° С. Может быть получен 
прокаливанием при 500—600° С ванадата аммония до постоянного 
веса. Коэффициент пересчета У,О; на У равен 0, 5602, \1а\У на 
\У.О;— 1,7851. 

Приготовление раствора. Из ванадата аммония. 
1,2863 г МН.УО:з растворяют в воде, к которой добавлено 20 мл 
концентрированной азотной кислоты, и разбавляют водой до | л 
в мерной колбе. | мл раствора соответствует 1 мг \У.О,. 

Для приготовления раствора, содержащего 1 мг/мл У, рас- 
творяютг 2,2963 г МН.УО.. 


Из ванадиевого ангидрида. 0,1784 г У,О; рас- 
творяют при нагревании в 10 мл 5% -ного раствора щелочи (МаОН 
или КОН). Нейтрализуют раствор 10%-ной серной кислотой, 
приливая некоторый избыток ее до пожелтения раствора, после 
чего раствор переводят в мерную колбу и разбавляют водой до 1 дл. 
| мл раствора содержит 0,1 мг ванадия. 

Более разбавленные растворы готовят непосредственно перед 
употреблением. 
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Висмут 
В Ат. вес 208, 980 


Фотометрическое определение висмута производят в форме 
иодидных комплексов (0;05—0,5 мг В!), тиомочевинного комплек- 
са (0,1—4 ма В!), дитизонатного комплекса (—0,01 мг В}. 

Исходные вещества. Висмут металлический. Метал- 
лический висмут получают электролизом раствора нитрата висмута, 
применяя платиновые электроды. Полученные кристаллы висмута 
промывают водой, отжимают между листами фильтровальной 
бумаги и высушивают на воздухе или в эксикаторе. 

Имеющийся в продаже висмут металлический гранулированный 
(или в палочках) марки чистый содержит 96% В: (3,5% РЬ), поэто- 
му он не может применяться для приготовления стандартных рас- 
творов. Однако имеются очень чистые образцы металлического 
висмута. 

Нитрат висмута ВКМОз)з.5Н2О (мол. вес 485,07; В1 — 43,08% ; 
В.О. — 48,03%) — бесцветное кристаллическое вещество. На 
воздухе выветривается. При 75,5°С плавится в кристалли- 
зационной воде с образованием основной соли, при дальнейшем 
нагревании теряет кристаллизационную воду, а затем разлагается, 
выделяя бурые окислы азота. При прокаливании образуется жел- 
товатый порошок окиси висмута. При растворении в воде подвер- 
гается гидролизу. Для предотвращения гидролиза растворы готовят 
< добавкой кислоты. 

Для получения нитрата висмута В(МО:)з -5Н.О к 60 мл Н№Оз, 
разбавленной 1:1 и нагретой в фарфоровой чашке до 60—70° С, 
постепенно добавляют 25 г гранулированного висмута (см. стр. 306). 
Реакция протекает очень бурно (тяга!), чашку покрывают часовым 
стеклом. После прекращения реакции раствор фильтруют в сухую 
колбу. В чашку добавляют еще 40 мл НМ№О; (1 : 1) и выдерживают 
при 60—70° С до полного растворения металла. Полученный рас- 
твор фильтруют в ту же колбу. Раствор упаривают при 65—70°С 


” до пл. 1,9 и охлаждают льдом при перемешивании. Выпавшие кри- 


сталлы отфильтровывают с отсасыванием и сушат при 40—45° С 
непродолжительное время. 

Для контроля | г нитрата висмута выдерживают во взвешенном 
тигле 24 часа в эксикаторе над серной кислотой, высушивают 
в сушильном шкафу при 100° С, затем прокаливают в муфельной 
печи при 400—600°С до постоянного веса и взвешивают В1О:. 
Кристаллизационная вода теряется полностью при 150° С, разло- 
жение начинается при 200? С. Вес В1,О. должен составлять 48,03 % 
от взятой навески. 

Окись висмута В1»О; (мол. вес 465,96; В1 — 89,70%) — желто- 
ватый порошок. Получается прокаливанием основного нитрата 
висмута или кристаллического нитрата висмута. 
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Приготовление раствора. Из металлического вис- 
мута. 0,1 г электролитического висмута растворяют в несколь- 
ких миллилитрах разбавленной 1 : 1 азотной кислоты, выпаривают 
с 5 мл концентрированной серной кислоты до белых паров, охла- 
ждают и раЗбавляют 10% -ной (по объему) серной кислотой до 1 л. 
1 мл раствора содержит 0,1 мг В. 

Из нитрата висмута. К 0,2321 г ВКМО:)з-5Н›О при- 
бавляют несколько миллилитров воды, 15—20 мл разбавленной 
1: Е серной кислоты и выпаривают до обильного выделения белых 
паров. После охлаждения раствор переводят в мерную колбу и раз- 
бавляют его 10%-ной (по объему) серной кислотой до 1 4. 1 мл 
раствора содержит 0,1 мг В1. 

Из окиси висмута. 0,1115 г В1.О; растворяют в не- 
скольких миллилитрах концентрированной соляной ‘кислоты, 
затем выпаривают с 5 мл концентрированной серной кислоты 
до белых паров и разбавляют 10%-ной серной кислотой в мерной 
колбе до 1 л. 1 мл раствора содержит 0,1 мг В. 


Вольфрам 
У! Ат. вес 183,85 


Вольфрам определяют фотометрически в виде роданидных ком- 
плексов и другими методами. 

Исходные вещества. .Вольфрамовый ангидрид \/Оз-- 
тяжелый желтый порошок. Нерастворим в воде, растворим в рас- 
творах щелочей и аммиака. Образуется при прокаливании воль- 
фрамовой кислоты У\УО;.пН.О; последняя начинает терять воду 
уже при 100°С. Перед приготовлением раствора вольфрамовую 
кислоту или ангидрид прокаливают в муфельной печи при 600— 
700°С в течение | часа, охлаждают в эксикаторе и сохраняют 
в склянке с притертой пробкой. Вольфрамовый ангидрид содер- 
жит 79,30% \/. 

Вольфрамат натрия Ма, \МО..2Н.О (мол. вес 329,86; \О,— 
70,29%, \ — 55,74%) — белый порошок. Растворим в воде, нерас- 
творим в этаноле. На воздухе выветривается. 

Для получения кристаллов Ма, \МО.-2Н,О в 20%-ный раствор 
МаОН вносят избыток вольфрамовой кислоты и нагревают при 
перемешивании 4 часа, дают 2—3 дня стоять в теплом месте, изредка 
перемешивая. Раствор фильтруют через мелкопористую стеклян- 
ную фильтрующую воронку № 4 и упаривают до начала кристал- 
лизации, охлаждают льдом, выпавшие кристаллы отфильтровывают 
с отсасыванием и высушивают между листами фильтровальной 
бумаги. , 

Препарат можно сушить при температуре до 80° С. Кристалли- 
зационная вода теряется при нагревании от 92 до 150°С. Имею- 
щийся в продаже реактив пригоден для взятия навесок. 
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Приготовление раствора. Из вольфрамового ан- 
гидрида. К 1,261 г прокаленного вольфрамового ангидрида 


прибавляют небольшое количество теплой воды и 20 г МаОН или 
30 г КОН. Если растворение идет медленно, то прибавляют двух- 


’ или трехкратный объем воды и слабо нагревают. После охлаждения 


раствор разбавляют в мерной колбе водой до | 4. | мл раствора 


содержит 1 мг \. 
Из вольфрамата ` натрия. 1,7941 г Ма, \/О.-2Н.О 


растворяют в 0,5 № растворе МаОН и им же разбавляют раствор 
в мерной колбе до 1 4. 1 мл раствора содержит 1 мг У. 

Более разбавленные растворы готовят перед употреблением, 
разбавляя 100 мл исходного раствора до 1 л 2%-ным раствором 
МаОН или З%-ным раствором КОН. Щелочь должна быть очище- 
на от карбонатов. | 

Проверка титра раствора. Отбирают пипеткой 50,0 мл приго- 
товленного раствора, добавляют 15 мл концентрированной азотной 
кислоты и выпаривают до 5—6 мл, добавляют 100 мл киняшей воды 
и кипятят несколько минут. Добавляют немного мацерированной 
бумаги, взбалтывают, отфильтровывают осадок вольфрамовой кис- 
лоты и промывают его теплой разбавленной | : 5 азотной кислотой. 
Осадок с фильтром сушат, озоляют и прокаливают во взвешенном 
платиновом тигле. Затем осадок обрабатывают серной и фтористо- 
водородной кислотами для удаления двуокиси кремния. Остаток 
\/Оз прокаливают в муфельной печи при 800—900? С до посто- 
янного веса и взвешивают. Коэффициент пересчета \О. ' на 
\/ — 0,7930. 


Галлий 
Са Ат. вес 69,72 


Галлий определяют фотометрически в форме соединений хлор- 
галлата с рядом трифенилметановых красителей. Применяются 
и другие методы. 

Для приготовления стандартного раствора исходят из метал- 
лического галлия. 

Приготовление раствора. 0,1 г металлического галлия раство- 


` ряют в 10 мл смеси азотной и соляной кислот в конической колбе, 


закрытой воронкой, при ‘нагревании на водяной бане. Раствор 
выпаривают досуха. Приливают к остатку 10 мл концентрированной 
соляной кислоты и снова выпаривают досуха. Выпаривание с соля- 
ной кислотой повторяют еще 3 раза для полного удаления азотной 
кислоты. Сухой остаток растворяют в 6 М соляной кислоте, пере- 
водят в мерную колбу емк. 100 мл и разбавляют 6 М соляной кис- 
лотой до метки. 1 мл раствора содержит 1! маг Ца. 

10 мл приготовленного раствора пипеткой переносят в мер- 
ную колбу емк. | ли доводят 6 М соляной кислотой до метки. 1 мл 
раствора содержит 0,01 мг Ца. 
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‚Если необходимо, то полученный раствор разбавляют еще 
в 10 раз 6М соляной кислотой. 1 мл раствора будет содержать 
9,001 мг Ца. 


Германий 
Се Ат. вес 72,59 


Германий определяют обычно фенилфлуороном. 

Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ного раствора служит двуокись германия @еО. (мол. вес 104,59)— 
белый порошок. Растворимость его в 100 мл воды: 0,405 г при 
20° С; 1,05 г при 100° С. Мало растворим в разбавленных кислотах; 

‚хорошо растворим в щелочах. 

Приготовление раствора. 0,1441 г двуокиси германия раство- 
ряютв 5—10 мл воды в присутствии нескольких капель разбавлен- 
ного раствора МаОН. Прибавляют две капли раствора фенолфталеи- 
на, нейтрализуют слабой НС] с избытком ее в две капли. Разбав- 
ляют водой до 100 мл в мерной колбе. 

Раствор содержит 1 мг/мл Се. Разбавлением 10 мл этого раство- 
ра до 100 мл водой в мерной колбе получают раствор, содержащий 
0,1 мг/мл Це, 

Разбавлением 5 мл последнего раствора до 100 мл получают 
раствор, содержащий 5 мкг Се в 1 мл, который и используют для 
построения эталонной шкалы... 


Железо 
Ре Ат. вес 55,847 


Наиболее широко применяемые фотометрические методы опреде- 
ления железа основаны на реакциях: с 0-фенантролином, который 
образует с железом (11) комплексный ион, окрашенный в интенсив- 
но-красный цвет; с 2,2’-дипиридилом, дающим с железом (11) крас- 
новато-пурпурное окрашивание; с салициловой кислотой, дающей 
с железом (111) в уксуснокислом растворе комплекс с аметисто-фиоле- 
товым окрашиванием; с тиогликолевой (меркаптоуксусной) кисло- 
той, дающей с железом (11) в щелочном растворе (рН 10) красно- 
пурнурное окрашивание; с сульфосалициловой кислотой, кото- 
рая образует с железом (П и 111) в аммиачном растворе соединение 
желтого цвета; в кислых растворах сульфосалициловая кислота 
образует с железом (ПГ) соединение красного цвета. 


Исходные вещества. Железо-аммонийные — квасцы 
Ве. ($Ол)з. (МН4).$0..24Н.О (мол. вес 964,38; Ее —11,58%; Ее О.— 
16,56%) — бледно-фиолетовые крупные прозрачные кристаллы. 
Применяют свежеперекристаллизованный препарат (см. стр. 213). 
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Соль Мора Ее$О,.(МН4.5О,-6Н.О (мол. вес 392,14; Ее — 
14,24%; ЕеО — 18,32%; — Ре.О. — 20,36% )— голубовато-зеленые 
мелкие кристаллы. Довольно устойчива при хранении. 

Свежеприготовленный раствор соли Мора используют как 
стандартный раствор соли двухвалентного железа. 

Окись железа ЕеО.з (мол, вес 159,70) — буро-коричневый поро- 
шок. Необходимо пользоваться препаратом (х. ч.) с известным 
содержанием ЕО. 


Контроль чистоты исходных веществ. 1) 0,6—0,9 г железо-аммо- 
нийных квасцов растворяют в 250—300 мл воды, содержащей 2— 
3 мл концентрированной азотной кислоты, нагревают почти до кипе- 
ния и осаждают гидроокись железа аммиаком. Стакан с осадком 
нагревают еще 30 мин., дают осадку осесть и фильтруют через 
неплотный фильтр (красная или белая лента), сначала сливая.. 
жидкость. Осадок промывают в стакане декантацией 3—4 раза 
2% -ным горячим раствором нитрата аммония, содержащим несколь- 
ко капель аммиака, затем переводят осадок на фильтр. На фильтре 
осадок промывают 2—3 раза горячим 2%-ным раствором нитрата 
аммония и 3—4-раза горячёй водой. Осадок с фильтром помещают 
во взвешенный платиновый или фарфоровый тигель, сушат, озоляют 
и прокаливают в муфеле при 800—900°С до постоянного веса. 
Взвешивают ЁРе.О; и вычисляют процентное содержание железа. 
Коэффициент пересчета ЕеОз на Ее — 0,6994. 

2) 11,5 г железо-аммонийных кваспов растворяют в 100 мл 
разбавленной 1:9 соляной кислоты, нагревают до кипения, вос- 
станавливают железо двухлористым оловом и титруют 0,1 № рас- 
твором бихромата, как описано на стр. 216. 

`3) 1—1,5 г железо-аммиачных квасцов растворяют в 10 мл 
воды, к которым добавлено 10 мл разбавленной 1 : 5 серной кисло- 
ты. Добавляют 5 г иодида калия, не содержащего иодата, и пере- 
‘мешивают до растворения соли. Добавляют 0,2—0,5 г бикарбоната 
натрия (х. ч.), закрывают колбу часовым стеклом и оставляют 
стоять на 15 мин. в темном месте. После этого разбавляют раствор 
водой до 200 мл и титруют выделившийся иод 0,1 № раствором тио- 
сульфата. Вблизи конечной точки добавляют крахмал. 

1 мл 0,1 М раствора тиосульфата соответствует 0,04822 г железо- 
аммонийных квасцов, 0,007985 г Ее,О, или 0,005585 г Ее. 

Другие исходные вещества также контролируют на содержание 
з них железа одним из указанных методов. 


Приготовление раствора. Из желез о-аммонийных 
квасцов. а) 8,634 г 100%-ного препарата растворяют в неболь- 
шом количестве воды, содержащей 10 мл концентрированной сер- 
ной кислоты. Если растворение идет медленно, то раствор нагре- 
зают. Охлажденный раствор в мерной колбе разбавляют водой 
до | л. | мл раствора содержит 1 мг Ее. 

6) 6,039 г препарата растворяют в воде, содержащей 10 мл 
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концентрированной серной кислоты и разбавляют раствор водой 
в мерной колбе до | 4. 1 мл раствора содержит 1 мг Ее.О.. 

Из соли Мора. 7,022 г соли Мора растворяют в неболь- 
шом количестве воды, содержащей 10 мл концентрированной сер- 
ной кислоты, окисляют двухвалентное железо НМО. или Н.Оь 
при нагревании и разбавляют водой в мерной колбе до | л. 1 мл 
раствора содержит | мг Ее. 

Для получения раствора соли двухвалентного ‘железа 5,458 г 
соли Мора растворяют в воде, к которой добавлено 10 мл кои- 
пентрированной серной кислоты, и разбавляют водой до 1 д. 
| мл раствора содержит 1 мг ЕеО. 

Из окиси железа. 1,4298 г (для получения раствора 
| мг/мл Ее) или 1,00 г (для получения раствора 1 мг/мл ЕеОз} 
окиси железа растворяют в разбавленной 1:1 соляной кислоте 
и разбавляют водой в мерной колбе до | д. 

Растворы с меньшей концентрацией железа готовят разбавле- 
нием исходного раствора водой в 10 или 100 раз; они пригодны 
не более 2—3 дней. 


Проверка титра раствора. 1) Отбирают 100 мл приготовленного 
раствора в стакан, нагревают почти до кипения и, осторожно добав- 
ляя аммиак, осаждают гидроокись железа. После нагревания в те- 
чение 20—30 мин. осадку дают осесть и фильтруют через фильтр. 
(белая или ‘красная лента), сливая на фильтр сначала жидкость, 
а осадок 3—5 раз промывают в стакане декантацией горячей водой. 
Затем осадок переводят на фильтр и растворяют его в горячей 
разбавленной 1:2 соляной кислоте, собирая раствор в стакан, 
в котором производилось осаждение. Фильтр промывают 9—10 раз 
горячей водой, слабо подкисленной соляной кислотой. Полученный 
раствор доводят до 150—200 мл, нагревают по4ти до кипения и сно- 
ва осаждают гидроокись железа аммиаком. После нагревания 
и отстаивания осадка раствор фильтруют, сливая сначала жидкость, 
а затем количественно переводят осадок на фильтр и промывают 
его 8—10 раз горячей водой до удаления СГ-ионов (проба с АвМО.). 
Промытый осадок помещают во взвешенный платиновый или фар- 
форовый тигель, сушат, озоляют и прокаливают в муфельной печи 
при 800°С до постоянного веса. Взвешивают Ре.Оз. Умножив: 
вес осадка Ее,О; на 0,6994 и разделив на 100, получают титр рас- 
твора по Ре. 

2) Титр раствора можно установить также объемным методом, 
титруя предварительно восстановленное железо перманганатом, 
бихроматом или ванадатом. Для титрования берут 100 мл стандарт- 
ного раствора. 
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Иод 
у Ат. вес 126,904 


Иод. определяют фотометрически после выделения его в эле- 
ментарном виде нитритом натрия в кислой среде и экстракцией 
хлороформом или бензином (0,3 мг/л) или же добавлением раствора 
крахмала. 

Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ного раствора является иодид калия К} (мол.в. 166,01; —76, 44% )— 
белое кристаллическое вещество. Хорошо растворим в воде. В сухом 
воздухе устойчив. Разлагается при хранении на свету. Хранят 
в склянках темного стекла. 

Водные растворы на свету постепенно желтеют вследствие выде- 
ления свободного иода. 

Приготовление раствора. 1,308 г иодида калия, перекристалли- 
зованного из этилового спирта и высушенного при 400—500° С, 
растворяют в воде и доводят объем в мерной колбе до {| 4. 1 мл 
раствора содержит 1 мг 4} 


Кадмий 
Са Ат. вес 112,40 


Кадмий определяют дитизоновым методом. Имеются и другие 
фотометрические методы для определения кадмия. 

Исходные вещества. Нитрат кадмия Са(М№Оз)». 
«4НзО (мол: вес 308,47; СЧ — 36,44%; Сао — 41,63%) — большие 
прозрачные кристаллы. Гигроскопичен. На воздухе расплывается. 
При 59,3°С плавится и теряет кристаллизационную воду, превра- 
гцаясь в безводную соль, температура плавления которой 360° С. 
При дальнейшем нагревании соль разлагается на окислы азота 
и окись кадмия. 

Нитрат кадмия хорошо растворяется в воде и этаноле. Раство- 
римость его в 100 мл воды: 127 г при 18° С; 326 г при 60° С. 

Для получения Са(МОз),-4Н.;О в фарфоровой чашке смеши- 
вают 50 мл концентрированной азотной кислоты и 20 мл воды, при- 
бавляют неболыними порциями 38 г металлического гранулирован- 
ного кадмия. По. окончании бурной реакции раствор нагревают до 
70—80° С, фильтруют его и упаривают фильтрат до тех пор, пока 
проба раствора, взятая в отдельную пробирку, не станет закристал- 
лизовываться при охлаждении проточной водой. Тогда весь раствор 
охлаждают, выпавшие кристаллы отфильтровывают с отсасыванием, 
промывают 5 мл воды и сушат их при комнатной температуре. 

Сульфат кадмия Са$Ол-3/з3Н»О (мол. вес 256,50; С4 — 43,82%; 
С4О — 50,06%; Са$О. — 81,27%) — бесцветные кристаллы. Хо- 
рошо растворим в воде, нерастворим в этаноле. Повышение темпе- 


ратуры мало изменяет растворимость соли. При нагревании до 
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74° С образуется Са$О4.НзО. При высушивании восьмиводной соли 
при 100? С также получается одноводная соль; при 261° С перехо- 
дит в безводный сульфат. 

Кадмий металлический гранулированный или электролити- 
ческий. | 

Контроль чистоты исходных веществ. 1) 0,6—0,8 г Са(МОз), - 
.4Н2О нагревают во взвешенном тигле сначала на водяной, затем 
на песчаной бане иди на газовой горелке, медленно повышая темпе- 
ратуру, и, наконец, прокаливают при 500—600°С до постоянного 
веса. Взвешивают С40. 

2) Около 1 г С4$О-/3Н»О сушат в сушильном шкафу во взве- 
шенном фарфоровом тигле при 100—105°С в течение 30 мин.; 
затем, постепенно повышая температуру, прокаливают в муфельной 
печи при 600—800°С до постоянного веса. Взвешивают СЗО. 


‚ Приготовление раствора. Из нитрата кадмия. 2,744 а 
соли растворяют в воде и доводят объем в мерной колбе водой до | л. 
1 мл раствора содержит 1 мг Са. 

Для приготовления раствора хлорида кадмия навеску нитрата 
кадмия выпаривают дважды с 12—15 мл концентрированной соля- 
ной кислоты на водяной бане досуха, затем остаток растворяют 
в воде и разбавляют водой до 1 д. 

Из сульфата кадмия. 2,282 г соли растворяют в воде 
и разбавляют водой до 1 д. 1 мл раствора содержит 1 мг С4. 

Из металлического кадмия. 1 г кадмия растворяют 
в смеси соляной и азотной кислот и раствор упаривают почти досу- 
ха. Затем три раза выпаривают с 5—10 мл концентрированной соля- 
ной кислоты для полного удаления азотной кислоты. По окончании 
этой операции к охлажденному остатку добавляют 100 мл 10%-ной 
соляной кислоты и разбавляют водой до | л в мерной колбе. 1 мл 
раствора содержит 1 мег СЧ. 

Если необходим нейтральный раствор соли кадмия, то остаток 
хлорида высушивают досуха, растворяют в горячей воде и по охлаж- 
дении разбавляют водой до 1 л в мерной колбе. 

Металлический кадмий можно также растворить в соляной кис- 
лоте, но для этого требуется продолжительное нагревание. В этом 
случае для ускорения растворения добавляют несколько капель. 
перекиси водорода. После полного растворения кадмия раствор 
кипятят несколько минут или упаривают почти досуха для осво- 
бождения от избытка Н.О. и затем разбавляют водой до | д. 


Калий 
К Ат. вес 39,102 


.„ Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ного раствора служит хлорид калия КС! (мол. вес 74,555; 
К — 52,45% )— белое кристаллическое вещество. Хорошо растворим 
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в воде; нерастворим в абсолютированном этаноле и эфире; почти 
нерастворим в концентрированной соляной кислоте. Негигроско- 
пичен. | 


Приготовление раствора. 1,907 г КС! (х. ч.) растворяют в воде 
и раствор разбавляют водой в мерной колбе до | д. | мл раствора 
содержит 1 мг К. 


Кальций 
Са . Ат, вес 40,08 


Кальций определяют измерением оптической плотности рас- 
твора его комплексного соединения с мурексидом оранжевого цвета 
при РН — 6. 

Исходным веществом для приготовления растворов 
служит карбонат кальция СаСО: (мол. вес 100,09; СаО — 56,03%, 
Са — 40,05%) — белый кристаллический порошок. Нерастворим 
в воде, растворим в кислотах. Применяют промытый и высушенный 
препарат (см. стр. 289). 

Приготовление раствора. 1,785 г карбоната кальция растворяют 
в 35,8 мл точно 1 М раствора соляной кислоты (или в 358 мд 0,1 №) 
при слабом нагревании и раствор разбавляют водой в мерной колбе 
до 1 л. При этом получают нейтральный раствор. 1 мл раствора 
соответствует | мг Са0. 

Можно навеску карбоната кальция растворить в разбавленной 
соляной кислоте, добавляя ее по каплям до полного растворения. 
Затем в мерной колбе раствор разбавляют водой до объема 1 д. 
Раствор будет слабо-кислым. 

Для проверки титра отбирают 100 мл раствора и определяют 
содержание СаО объемным перманганатометрическим или весовым 
методом. 


Кобальт 
Со Ат. вес 58, 9332 


Кобальт определяют роданидным методом, нитрозо-В-солью 
(1,2-нитрозонафтол-3,6-дисульфонат натрия) и другими методами. 

Исходные вещества. Хлорид кобальта СоСь.6Н.О 
(мол. вес 237,93; Со — 24,77%) — красное кристаллическое ве- 
щество. Т. пл. 87° С. При нагревании соль синеет, при охлаждении 
принимает прежний вид. Выше 30—35° С начинается потеря кристал- 
лизационной воды. Безводный СоСф — порошок синего цвета. 
Энергично поглощает воду из воздуха, образуя СоСь.6Н»О. При 
нагревании до 45—52°С в течение 3—4 час. переходит в СоСЬ. 
-4Н»О. Хорошо растворим в воде, этаноле и концентрированных 
кислотах. Растворы розового цвета. 
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Для очистки и получения шестиводного препарата хлорид 
кобальта подвергают перекристаллизации. Насыщают при 80— 
90°С воду хлоридом кобальта, раствор фильтруют и охлаждают 
при перемешивании. Выделившиеся кристаллы отфильтровывают 
с отсасыванием, промывают небольшим количеством холодной 
воды и снова хорошо отсасывают. Сушат между листами фильтро- 
вальной бумаги. Хранят в хорошо закрытой банке. Для извлечения 
соли из маточного раствора его упаривают до образования пленки, 
охлаждают и отфильтровывают выпавшие кристаллы с отсасыва- 
нием. Растворимость СоС]е в 100 мл воды: 52 г при 20° С; 98 г при 
80° С. 

Препарат не должен содержать никеля. 

Сульфат кобальта СобО..7НзО (мол. вес 281,10; Со — 20,97%; 
Со$О. — 55,14%) — кристаллическое вещество малиновой окраски. 
На воздухе устойчив. При нагревании выше 40° С начинает выде- 
лять кристаллизационную воду. Кристаллогидрат хорошо раство- 
рим в воде и метиловом спирте; безводный СоЗОх растворяется в во- 
де очень медленно. 

Для очистки сульфата кобальта растворяют 60 г его в 200 мл 
воды, раствор фильтруют и упаривают фильтрат до образования 
кристаллической пленки, затем охлаждают проточной водой при 
перемешивании, кристаллы отфильтровывают с отсасыванием и су- 
шат на воздухе. | 

Реактив не должен содержать никеля. 

Кобальт металлический, не содержащий никеля. 


Контроль чистоты исходных веществ. 1) 0,5—0,6г СоСЁь.6Н.О 
сушат при 110° С. При этом теряется пять молекул воды, что состав- 
ляет 37,86%, затем сушат при 200—250°С до постоянного веса 
и взвешивают СоС|!2. Должно получиться 54,57% СоС]е. 

2) Около 1 г СоЗО4-7Н»О сушат при 100° С. Затем, постепенно 
повышая температуру, прокаливают его при 450—600° С до постоян- 
ного веса. Взвешивают СобО4, которого должно быть 55,14%. 


Приготовление раствора. Из хлорида кобальта. 
0,4037 г 100%-ного хлорида кобальта растворяют в воде. Получен- 
ный раствор переводят в мерную колбу и разбавляют водой до | д. 
1 мл раствора содержит 0,1 мг Со. 

Из сульфата кобальта. 0,4770 г сульфата кобальта 
растворяют в воде в мерной колбе и разбавляют водой до | д. 1 мл 
раствора содержит 0,1 мг Со. 


Из металлического кобальта. | г металличес- 
кого кобальта растворяют в «царской водке» и три раза выпаривают 
с 12—15 мл концентрированной соляной кислоты для удаления 
азотной кислоты. По охлаждении сухой остаток растворяют в го- 
рячей воде или 50 мл 10%-ной соляной кислоты и разбавляют водой 
до метки в мерной колбе емк. 1 4. 1 мл раствора содержит 1 мг Со. 
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Для приготовления раствора с титром 0,1 мг/мл отбирают 100 мл 
приготовленного раствора и разбавляют водой в мерной колбе 
до | /л. 


Кремний 
$ Ат. вес 28,086 


Кремний обычно определяют в виде кремнемолибденовой кис- 
лоты, имеющей желтое окрашивание, или восстановленной кремне- 
молибденовой кислоты синего цвета. 

Исходным веществом: для приготовления стандарт- 
ного раствора является кремневый ангидрид $10. (двуокись крем- 
ния; мол. вес 60,08) — белый порошок. Пл. 2,26. Нерастворим 
в минеральных кислотах; растворим в растворах щелочей. 

Приготовление раствора. 1,0 г. $10» сплавляют с 5 г карбоната 
натрия (безводного). Плав выщелачивают в воде, прибавляют 5 г 
МаОН и разбавляют раствор водой до 1 л в мерной колбе. | мл 
раствора содержит 1 мг $10.. Полученный раствор разбавляют в 
10 раз 1%-ным раствором Ма›СОз для получения раствора с содер- 
жанием 0,1 мг $10 в 1 мл. 

Растворы следует хранить в парафинированной посуде или 
в сосудах из полиэтилена. 

При определении |—50 мг/л кремния для сравнения применяют 
раствор бихромата калия, соответствующий по окраске кремне- 
молибденовой кислоте. 

0;530 г К»СгО, растворяют в 1 л воды в мерной колбе. 1 мл рас- 
твора соответствует по окраске 0,1 мг $105. 


Литий 
ы Ат. вес 6,939 


Исходные вещества. Карбонат лития ТА.СОз (мол. 
вес 73,886; [Ш — 18,78%; 1420 — 40,44%) — белый порошок. 
Мало растворим в воде; нерастворим в этаноле. 

Сульфат лития 1155О0.-НзО (мол. вес 127,958) — бесцветное 
кристаллическое вещество. Растворим в воде, но нерастворим в эта- 
ноле. Безводный 1.1550. плавится при 849° С. Для приготовления 
стандартного раствора препарат прокаливают. Безводный 1.12504 
содержит 12,62% 1. 

Приготовление раствора. Из карбоната лития. Пре- 
парат предварительно высушивают при 100—105° С до постоянного 
веса. 5,324 г его растворяют, постепенно подливая разбавленную 
1:1 соляную кислоту. После полного растворения раствор раз- 
бавляют в мерной колбе водой до 1 д. 1 мл содержит 1 мг 141. 
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Из сульфата лития. 7,922 г прокаленного до постоян- 
ного веса препарата растворяют в воде и разбавляют водой в мер- 
ной колбе до | л. 1 мл раствора содержит 1 мг М. 


Магний 


М; Ат. вес 24,312 


Магний определяют титановой желтой в щелочной среде (рН 
„> 12) по красной окраске. В присутствии Ее3*, РЬ?*, Са, Са? 
применяют магнезон. 

Исходные вещества. Окись магния МЕО (мол. вес 
40,31) — легкий белый порошок. Из воздуха поглощает воду и СО... 
Очень мало растворима в воде; хорошо растворима в кислотах. 

Для приготовления стандартных растворов окись магния прока- 
ливают при 600—900°С до постоянного веса, охлаждают в эксика- 
торе и берут навеску как можно быстрее. 

Окись магния можно получить из основного карбоната магния 
Мё.(ОН)»СОз, прокалив его до постоянного веса. 

Металлический магний. 


Приготовление раствора. |) | г окиси магния в стакане смачи- 


вают 10 мл воды и прибавляют 25 мл разбавленной 1:1 соляной -. 


кислоты. Кипятят несколько минут и по охлаждении разбавляют 
водой в мерной колбе до | л. | мл раствора содержит 1 ме Мео. 
Для приготовления раствора, содержащего-1 ме Ме в 1 мл, 


1,6580 г окиси магния растворяют в 40 мл соляной кислоты (1: 1) | 


и разбавляют водой в мерной колбе до | дл. 


2) Металлический магний промывают сначала разбавленной 
1:5 соляной кислотой для удаления с поверхности окиси магния. 
Затем промывают 2—3 раза водой и высушивают при 100—105° С. 
Растворяют 1 г или 0,6031 г металлического магния в 40 мл или 
соответственно в 25 мл разбавленной |: | соляной кислоты и раз- 
бавляют водой до | л в мерной колбе. | мл раствора содержит | ма 
Ме (или 1 ме Мед). 


Марганец 
Мп Ат. вес 54,938 


Марганец определяют в виде МпО.. Окисление двухвалентного 
марганца производят периодатом калия, персульфатом аммония, 
висмутатом натрия или двуокисью свинца. Лучшим окислителем 
является периодат калия. 


Исходные вещества. ЛПерманганат калия КМпО, 
(мол. вес 158,036; 5 = 31,607) — темные пурпурно-фиолетовые 
кристаллы. Растворим в воде, давая красно-фиолетовое окраши- 
вание. 

Марганец металлический электролитический. 

Приготовление раствора. Из перманганата калия. 
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Готовят точно 0,1 № раствор перманганата калия. 3,161 г КМпО, 
растворяют в воде и разбавляют в мерной колбе водой до | л. Можно 
приготовить точно 0,1 М раствор КМпО. из фиксанала. 

Пользуются также перманганатом х. ч. или ч.д.а., растворяя 
3,2 г соли в [ л воды. Раствору дают стоять не менее 10—15 дней. 
Воду для приготовления берут дважды перегнанную. Титр раствора 
устанавливают по щавелевой кислоте после выстаивания и слива- 
ния раствора`с осадка (см. стр. 132). 

| мл 0,1 М раствора КМпО, соответствует 0,001419 г МпО или 
0,001099 г Мп. 

Для приготовления раствора, 1 мл которого соответствует 0,1 мег 
Мпо, 70,48 мл точно 0,1 М раствора КМпО. разбавляют водой до 
Рл в мерной колбе. 

Из металлического марганца. Навеску Га 
металла растворяют в разбавленной |: | азотной кислоте. Раствор. 
кипятят для удаления окислов азота, разбавляют водой до | 4. 1 м4 
раствора содержит 1 мг Мп**. 

Раствор соли двухвалентного марганца можно получить также, 


‘исходя из перманганата. 2,877 г КМпО, растворяют в воде, до- 


бавляют 50 мл разбавленной 1:4 серной кислоты и понемногу 
сульфит натрия (для восстановления МпО„ до Мп?*) до полного 
обесцвечивания раствора, после чего раствор кипятят до полного 
удаления двуокиси серы и разбавляют водой до | л в мерной колбе. 
| мл раствора содержит 1 ме Мп”. 

Для приготовления раствора, содержащего | мг/мл МпО, рас- 
творяют 2,228 г КМпО, в | д воды. 

Восстанавливают МпО. также пропусканием сернистого газа 
через раствор до обесцвечивания (в присутствии Н»5О.). Избыток 
$0, удаляют кипячением. 

Восстановление МпО. можно провести перекисью водорода. 
К раствору перманганата добавляют 50 мл разбавленной 1:4 


‹ серной кислоты и по каплям 15%-ный раствор перекиси водорода 


(пергидроль, разбавленная 1:1) при непрерывном помешивании 
до обесцвечивания раствора. 

Если из раствора соли двухвалентного марганца, полученного 
растворением металлического марганца, требуется получить стан- 
дартный раствор перманганата, то его окисляют, добавляя к раст- 
вору 1 г периодата калия КУОа, и кипятят 10—15 МИН. Охлажден- 
ный окрашенный раствор разбавляют до | л водой в мерной колбе. 


Медь 
Си Ат. вес 63, 54 


Аммиачный фотометрический метод применяют для определе- 
ния нескольких миллиграммов меди. Диэтилдитиокарбаминатный 


` метод гораздо более чувствителен, и его применяют для определения 
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нескольких микрограммов меди. Для определения меди также 
применяют сернокислый гидразин, а-бензоимоксим, салицилальдо- 
ксим, соль Рейнеке и другие реагенты. 


Исходные вещества. Сульфат меди Си5О-5Н»О 
(мол. вес 249,68; Си — 25,45%; СиО — 31,86%) — крупные про- 
зрачные синие кристаллы. На воздухе медленно выветривается. 
Хорошо растворим в воде и разбавленном этаноле, почти нераство- 
рим в абсолютированном этаноле. При нагревании выше 100? С 
начинает терять кристаллизационную воду, при 220? С обезвожи- 
вается полностью, превращаясь в белый гигроскопический поро- 
шок. Растворы Си$О,-5Н.О голубого цвета. 

Для приготовления стандартных растворов пользуются свеже- 
перекристаллизованной солью. Растворимость в [00 мл воды: 
19,3 г при 15° С; 62,6 г при 90° С. 

Для перекристаллизации 200 г соли (х.ч. или ч.д.а.} раство- 
ряют в 300 мл воды при нагревании, если требуется — фильтруют 


и фильтрат охлаждают. Отфильтровывают с отсасыванием вы- 


павшие кристаллы СиЗО..5НзО и сушат на воздухе. 
В эксикаторе над 13%-ным раствором Н25Ол кристаллы сохра: 
няются без изменений. 


Медь электролитическая. 


Контроль чистоты исходного вещества. | г растертого в порошок 
сульфата меди растворяют в 50 мл воды, прибавляют 3 мл концен- 
трированной уксусной кислоты или 3 мл разбавленной 1:5 сер- 
ной кислоты и 3 г иодида калия, не содержащего иодата, перемеши- 
вают, разбавляют водой до 100 мл и сразу же титруют выделившийся 
иод 0,1 № раствором тиосульфата. К концу титрования, когда почти 
исчезнет желтая окраска от иода, добавляют 2—3 мл раствора крах- 
мала и титруют по каплям до обесцвечивания. Раствор остается 
желтовато-белым вследствие присутствия осадка Си» ]ь. 

1 мл 0,1 № раствора тиосульфата соответствует 0,02497 г СиЗО, 
.5Н.О или 0,006354 г Си. 

Приготовление раствора. Из сульфата меди. 3,9295 г 
свежеперекристаллизованного сульфата меди растворяют в воде, 
прибавляют две-три капли концентрированной серной кислоты 


и разбавляют в мерной колбе водой до | л. | мл раствора соответ-. 
м 


ствует | мг Си. 

Из металлической меди. |2 электролитной меди 
растворяют в 12 мл разбавленной [:5 серной кислоты при нагрева- 
нии, добавляя по каплям 3%-ную перекись водорода. После рас- 
творения добавляют воду и кипятят 5—10 мин. для разрушения 
избытка НО. По охлаждении раствор переводят в мерную колбу 
и разбавляют водой до | д. 1 мл раствора содержит 1 мг Си. , 

Если требуется приготовить раствор хлорной меди, то навеску 
меди растворяют в азотной кислоте или в «царской водке». Раствор 
троекратно выпаривают досуха, добавляя по 8—10 мл концентри- 
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рованной соляной кислоты для удаления азотной кислоты. Сухой 
остаток растворяют в небольшом количестве соляной кислоты и раз- 


‚ бавляют в мерной колбе водой до метки. Раствор НС после разбав- 


ления должен быть —0,1М. 


\ 


Молибден 
Мо Ат. вес 95,94 


Молибден определяют в, виде окрашенного роданидного соеди- 
нения и другими методами. 


Исходные вещества. Молибдат аммония 
(МНа)‹Мо-Оза-4Н.О (мол. вес 1235,85; Мо — 54,34%; МоОз — 
81,53%). (О свойствах см. на стр. 54.) | 

Состав молибдата аммония непостоянен. Поэтому определяют 
в нем содержание молибдена и хранят в хорошо закрытой банке. 

Молибденовый ангидрид МоОз (трехокись молибдена; мол. вес 
143,94; Мо — 66,66%) — белый порошок. Молибденовый ангидрид 
можно получить из молибдата аммония. 80 г молибдата аммония 
сушат 3 часа в фарфоровой чашке при 110—120? С, затем прокали- 
вают в муфеле в течение 3 час. при 4507 С и еще 2 часа при 700° С, 
изредка перемешивая. Для установления конца прокаливания [а 
МоОз растворяют в 30 мл 10%-ного раствора МаОН и добавляют 
реактив Несслера — при этом не должно появляться бурого окра 
шивания или осадка (ион МН\). 

Молибден металлический. 


Контроль чистоты исходных веществ. Определение мо- 
либдена в молибдате аммония в виде РЬМодО.. 
Около 0,3 г молибдата аммония (точная навеска) растворяют в 100 мл 
воды, добавляют 10 мл 10%-ного раствора аммиака, две-три капли 
метилового оранжевого и нейтрализуют разбавленной 1:1 соля- 
ной кислотой до кислой реакции (до перехода окраски из желтой 


-в красную). Добавляют еще 5 мл соляной кислоты, 20 мл 50%- 


ного раствора ацетата аммония и 5 мл 80%-ной уксусной кислоты. 


`После нагревания до кипения приливают из бюретки 2%-ный 


раствор ацетата свинца до прекращения образования осадка и про- 
должают прибавлять его по каплям до тех пор, пока капля испыту- 
емого раствора не перестанет давать реакцию на молибденовую кис- 
лоту с 1%-ным свежеприготовленным раствором таннина в 5%-ной 
уксусной кислоте (красно-коричневое пятно на фильтровальной 
бумаге). 

Затем прибавляют еще 5 мл избытка ацетата свинца, нагревают 
на водяной бане 30 мин. и горячий раствор фильтруют через плот- 
ный фильтр (синяя лента). Осадок промывают горячим 3%-ным 
раствором ацетата аммония до исчезновения реакции на свинец 
(проба с 2%-ным раствором сульфида натрия). Осадок с фильтром 
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сушат во взвешенном фарфоровом тигле, озоляют при возможно 
низкой температуре и прокаливают в муфельной печи при темпе- 
ратуре не выше 600” С в течение 30 мин. до постоянного веса и взве- 
шивают РЬЫМоО4. Коэффициент. пересчета РЬМоО. на Мо 0,2613. 


Определение молибдена в молибдате ам- 
мония в виде МоО;. 0,5—0,6 г молибдата аммония про- 
каливают во взвешенном фарфоровом тигле при температуре крас- 
ного каления до постоянного веса и взвешивают МоОз. Коэффициент 
пересчета МоО; на Мо — 0,6665. 


Приготовление раствора. Из молибдата аммония. 
1,840 г молибдата растворяют в горячей воде и по охлаждении раз- 
бавляют водой в мерной колбе до | л. | мл раствора соответствует 
1 мг Мо. | 

Титр раствора проверяют весовым методом, как описано при 
проверке реактива, берут 50 мл раствора. 


Из молибденового ангидрида. 0,1500 г МоО.. 
растворяют в нескольких миллилитрах 10%-ного раствора МадН 
в мерной колбе и доводят раствор разбавленной 7 : 93 серной кис- 
лотой до 1 дл. 1 мл раствора соответствует 0,1 мг Мо. 


Из металлического молибдена. 0,1 г Мо рас- 
творяют в 10 мл разбавленной 1:1 азотной кислоты, прибавляют 
20 мл разбавленной | :1 серной кислоты и выпаривают до густых 
белых паров. Доливают воду и снова выпаривают до паров. Оста: 
ток растворяют в 100 мл разбавленной 7 : 93 серной кислоты, охлаж- 
дают, переводят в мерную колбу и доводят раствор до 1 л разбавлен- 
ной 7: 93 серной кислотой. 1 мл раствора соответствует 0,1 мг Мо 

Навеску молибдена можно растворить также в 10 мл концентри- 
рованной серной кислоты при нагревании до паров Н»5ЗО.. К рас- 
твору добавляют по каплям концентрированную азотную кислоту 
до обесцвечивания. Раствор снова выпаривают до паров Н»ЗО,, 
охлаждают, переводят в мерную колбу емк. 1 л, и доводят до метки. 
серной кислотой, разбавленной 7: 93. 


2 


Мышьяк 


А5 Ат. вес 74,9216 


Мышьяк определяют, при отсутствии фосфора и германия, в виде 
синего комплексного соединения мышьяка с молибденом. Широко 
распространен также гипофосфитный метод определения в виде 
элементарного мышьяка. 

Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ного раствора служит мышьяковистый ангидрид АззОз (мол. 
вес 197,84; Аз — 75,74%) — белый порошок. Сильный яд! 

(О свойствах и очистке см. на стр. 155.) 
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Приготовление раствора. 1,320 г мышьяковистого ангидрида 
(х. ч.) растворяют в 10 мл 10%-ного раствора МаОН, очищенного 
длительным отстаиванием, и разбавляют водой в мерной колбе до 
1 д. 1 мл раствора соответствует 1 мг Аз. 


Никель 
м Ат. вес 58,71 


Никель определяют в виде синего комплекса с аммиаком [ион 


МКМНз)71 или с диметилглиоксимом. 

Исходные вещества. Хлорид никеля МС .6Н.О (мол. 
вес 237,71; №!— 24,70%; С! — 29,83%)— зеленые кристаллы, хо- 
рошо растворимые в воде и этаноле. Растворяется в аммиаке, обра- 
зуя синий раствор. Во влажном воздухе реактив расплывается, 
всухом выветривается. При 72° С начинает терять кристаллизацион- 
ную воду. 

Сульфат никеля №$0.-7Н»О (мол. вес 280,88; № — 20,90%; 
№0 — 26,60%) — изумрудно-зеленые кристаллы. На воздухе вы- 
ветриваются. При температуре выше 31,5° С начинают терять крис- 
таллизационную воду, при 98° С начинают плавиться, при 280° С 
полностью обезвоживаются. Хорошо растворим в воде. С аммиаком 
дает синий раствор аммиаката никеля. 

Сульфат  никель-анмония №1501. (МНа):ЗО, Н.Ю (двойная 
соль; мол. вес 395,01; №1—14,86% )— сине-зеленые кристаллы. При 
нагревании теряет воду без плавления. Растворимость безводной 
соли в 100 мл воды: 3,2 2 при 10° С; 14,4 г при 50° С; 28,6 г при 85° С. 
Почти нерастворим в холодном насыщенном растворе (МНа)»5 Ох 

Азотнокислый никель М№(МО.),.6Н.О (мол. вес 290,81; № — 
20,19%) — изумрудно-зеленые кристаллы. Слегка выветривается 
в сухом воздухе и расплывается во влажном. Растворим в воде 


‚и этаноле. При 57°С плавится в кристаллизационной воде, при 


дальнейшем нагревании теряет три молекулы Н.О, а затем НМ№з. 
При прокаливании получается МО.. ` 

Никель металлический, не содержащий кобальта. 

Контроль чистоты исходных веществ. Около 5 г хлорида, суль- 
фата, нитрата никеля или сульфата никель-аммония, предваритель- 
но растертого в порошок, растворяют в воде и разбавляют водой 
в мерной колбе емк. 500 мл до метки. Отбирают 25,0 мл полученного 
раствора, разбавляют водой до 150 мл, нагревают до кипения и при- 
ливают понемногу 40 мл 1%-ного этанольного раствора диметилгли- 
оксима, 2 мл 10%-ного раствора аммиака до слабощелочной реак- 
ции по лакмусу и еще избыток его в несколько капель. По охлажде- 
нии раствор фильтруют через взвешенный стеклянный фильтрую- 
щий тигель № 3. Промывают осадок холодной водой до исчезнове- 
ния реакции на хлорионы и сушат до постоянного веса при 110— 
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120° С. Взвешивают диметилглиоксимат никеля М(СН О»). 
Коэффициент пересчета диметилглиоксимата никеля на никель — 
0,2032. 


Приготовление раствора. Из хлорида никеля. 4,049 а 
хлорида никеля растворяют в воде, содержащей 20 мл концентри- 
рованной соляной кислоты, и разбавляют в мерной колбе водой до 
1 л. [ мл раствора соответствует 1 мг №. 


Из сульфата никеля. 4,784 г сульфата никеля раство- 
ряют в воде, содержащей 20 мл концентрированной серной кислоты, 
и разбавляют в мерной колбе водой до 1 л. 1 мл раствора соответ“ 
ствует 1 мг №. 


Из двойного сульфата никеля и аммония. 
6,728 г соли растворяют в воде и разбавляют в мерной колбе водой 
до [л. 1 мл раствора соответствует 1 мг М. 


Из нитрата никеля. 4,953 г нитрата никеля раство- 
ряют в концентрированной соляной кислоте и раствор выпаривают 
почти досуха на водяной бане. Выпаривание повторяют дважды 
для удаления азотной кислоты. Сухой остаток растворяют в соля- 
ной кислоте и затем разбавляют в мерной колбе водой до 1 д. | мл 
раствора соответствует 1 мг М№:. 


Из металлического никеля. 1 гникеля растворяют 
в небольшом объеме смеси соляной и азотной кислот, раствор выпа- 
ривают почти досуха и затем выпаривают три раза с 10—15 мл 
концентрированной соляной кислоты для полного удаления азот- 
ной кислоты. По охлаждении сухой остаток растворяют в 50 мл 
10%-ной соляной кислоты, разбавляют водой в мерной колбе до | д. 
1 мл раствора соответствует 1 мг №1. 

Для приготовления раствора сульфата никеля | г металличес- 
кого никеля растворяют в разбавленной 2: | азотной кислоте, вы- 
паривают до 2—3 мл, добавляют 20 мл разбавленной 1: 1 серной 
кислоты и выпаривают до паров Н»5О,. По охлаждении раствор 
разбавляют в мерной колбе водой до 1 л. 


Проверка титра раствора. Титр раствора проверяют точно так. 


же, как и исходный реактив. Для осаждения берут 50 мл раствора 
или более. 


Ниобий 
№ Ат. вес 92,906 


Ниобий определяют в виде комплекса с арсеназо в солянокислой 
` среде при РН — 3 фиолетового цвета или в виде роданидного комп- 
лекса в сильно-кислой среде желтого цвета. 

Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ного раствора служит пятиокись ниобия М№5О, (мол. вес 265,81) — 
светло-желтоватый, почти белый порошок. Нерастворима в воде, 
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растворима в фтористоводородной кислоте; при нагревании медлен- 
но растворяется в серной кислоте. Сплавляется с пиросульфатом 
калия или со смесью КОН и К,СО; (но не с МаОН и МазСО:). 

Готовят также растворы из металлического ниобия. 

Приготовление раствора. Из пятиокиси ниобия. 
0,1000 г №.5Оь сплавляют с 2 г пиросульфата калия в платиновом 
тигле, плав растворяют в 40 мл 20%-ного раствора винной кислоты 
и разбавляют в мерной колбе водой до | д. | мл раствора соответ- 
ствует 0,1 мг №.О.. 

Раствор, имитирующий окраску ниобия, готовят следующим 
образом. 3,080 г хромата калия К.СгО. растворяют в воде, добавля- 
ют 0,5 г карбоната натрия и разбавляют водой до | л. По интен- 
сивности окраски | мл этого раствора соответствует 0,1 мг №.0.. 


Из металлического ниобия. 1г порошка ниобия 
помещают в платиновую чашку, приливают около 10 мл концентри- 
рованной фтористоводородной кислоты и по каплям осторожно до- 
бавляют концентрированную азотную кислоту до полного раство- 
рения металла. Растворение протекает очень бурно без подогрева- 
ния (тяга!. ° 

Добавляют к раствору 40—50 мл концентрированной серной 
кислоты и выпаривают на песчаной бане до паров Н.5О.. Чашку 
снимают с бани, охлаждают и осторожно смывают водой стенки из 
промывалки. Выпаривание до паров Н.5О. повторяют еще 2 раза 


‘до полного удаления Н»Ез и Н№О:. 


‚ Раствор ниобия в концентрированной серной кислоте осторожно. 
переводят в мерную колбу емк. | л, в которой находится 400— 
500 мл 5%-ного раствора оксалата аммония (или 10%-ного раствора 
винной кислоты). Чашку смывают тем же раствором и им же дово- 
дят объем колбы до метки. . 

Иногда готовят раствор ниобия в концентрированной серной 
кислоте. Для этого раствор после упаривания до паров Н.5О, 


‘переводят в сухую мерную колбу и доводят концентрированной 


серной кислотой до метки. 

Проверка титра раствора №.0,. Отбирают пипеткой 50,0 мл 
щавелевокислого раствора ниобия, добавляют 10 мл концентриро- 
ванной НЦ и разбавляют до 200 мл водой. Добавляют 20—25 мл 
2%-ного водного раствора таннина и ставят в теплое место на ночь. 

Выпавший осадок отфильтровывают через бумажный фильтр: 
(белая лента) с бумажной массой и промывают 4%-ным по объему 
холодным раствором НС. Осадок сушат, озоляют и прокаливают 
при 1000° С. Делением полученного веса М.О; на объем взятой 
аликвотной части раствора получают титр раствора на М№.О,. 

Фактор пересчета №.О, на № — 0,6990. 
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Нитраты 
Грамм-ион 62,004 


№ 


Для определения нитратов применяют фенолдисульфоновый 
метод. Фенолдисульфоновый реактив готовят следующим образом: 
растворяют 25 г чистого белого фенола в 150 мл концентрированной 
серной кислоты, прибавляют 75 мл олеума (13% $0:), тщательно 
перемешивают и выдерживают при 100°С в течение 2 час. 2 мл 
этого реактива достаточно для обнаружения нитрат-иона при 
концентрации его 50 мг/л. 

Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ного раствора является нитрат калия КМОз (мол. вес 101,106; 
№Оз — 61,33%) — бесцветные прозрачные кристаллы. Устойчив 
на воздухе. Хорошо растворим в воде и разбавленном этаноле; 
почти нерастворим в абсолютированном этаноле. Плавится при 
334 С, при дальнейшем нагревании разлагается. 

Для приготовления раствора пользуются препаратом химически 
чистым или перекристаллизованным, растертым в порошок и высу- 
шенным при 120—130°С до постоянного веса. Хранят реактив 
в плотно закрытой банке. 

Для перекристаллизации растворяют 100 г технического нитра- 
та калия в 80 мл горячей воды, раствор фильтруют через складча- 
тый фильтр и охлаждают при перемешивании. Кристаллы отсасы- 
вают и сушат. 


Контроль чистоты исходного вещества. К 1,0 г КМО; во взвешен- 


ном фарфоровом тигле прибавляют 3,5 мл разбавленной 1 : 9 серной 
кислоты и выпаривают на песчаной бане до плавления и затем до 
застывания остатка. Прибавляют немного сухого карбоната аммо- 
ния и прокаливают до постоянного веса. Взвешивают К.ЗОа. 
Коэффициент пересчета К.5О, на КМО: равен 1,1604. 

Приготовление раствора. 0,1631 г нитрата калия растворяют 
з воде и разбавляют в мерной колбе водой до | л. | мл раствора со- 
ответствует 0,1 мг М№Оз. 

Разбавленные растворы в 10, 100 и 1000 раз готовят в день при- 
менения. 

Для получения раствора, содержащего 0,1 мг М.О в 1 мл, 
растворя.от 0,1872 г нитрата калия в воде и разбавляют в мерной 
колбе водой до |1 ил. 


Нитриты 
мо; Грамм-иои 46,005 


Нитрит-ионы определяют реактивом Грисса. 


„ Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ного раствора является нитрит натрия МаМО. (мол. вес 68,995; 
МО.`— 66,68%) — мелкие, бесцветные или слабо-желтоватые крис- 
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таллы. Хорошо растворим в воде, очень плохо — в абсолютирован- 
ном этаноле. Соль на воздухе устойчива, но гигроскопична. 

Хранят реактив в плотно закрытых банках из темного стекла. 
Водный раствор имеет щелочную реакцию и, поглощая из воздуха 
кислород, постепенно переходит в МаМОз. 

Имеющийся в продаже реактив х.ч. или ч.д.а. содержит не 
менее 98% МаМО.. 

Контроль чистоты исходного вещества. Около 1,4—1,5 г нит- 
рита натрия растворяют в воде и разбавляют в мерной колбе до 
100 мл. Отбирают пипеткой 10,0 мл этого раствора и медленно вли- 
вают в смесь, состоящую из 50,0 мл 0,1 М раствора КМпОа, 300 мл 
воды и 20 мл разбавленной 1:5 серной кислоты. Через 20 мин. 
к смеси прибавляют 3 г иодида калия, взбалтывают и выделившийся 
иод титруют 0,1 М раствором тиосульфата. Вблизи конечной точки 
титрования добавляют раствор крахмала. 

Находят разность между взятым количеством миллилитров 
раствора перманганата и затраченным на титрование его избытка 
количеством миллилитров тиосульфата. | мл 0,1 № раствора КМпО, 
соответствует 0,003450 г МаМО.. 

Приготовление раствора. 0,1500 г МаМОз рестворяют в воде 
я разбавляют в мерной колбе водою до объема | 4. | мл раствора 
соответствует 0,1 мг М... 

Раствор нитрита долго не сохраняется. Разбавление в 10 или 
100 раз производят водой, проверенной на отсутствие нитритов 
незадолго до использования. 


Олово 
$п Ат. вес 118,69 


Олово определяют в виде восстановленной силикомолибденовой 
кислоты. Для определения малых количеств применяют дитиол 
{1-метил-3,4-димеркаптобензол) или гематоксилин. 

„ Исходные вещества. Хлорид двухвалентного олова 

ЗпСЬ.2Н.О (мол. вес 2925,62; Зп— 52,6%; ЗпСЁЬ — 84,04%). 
Водные растворы гидролизуются. (О свойствах см. на стр. 70.) 

Олово мвталлическое гранулированное. 

Контроль чистоты исходных веществ. Около 0,4 г хлористого 

‚олова растворяют в 20 мл горячего раствора железо-аммонийных 
квасцов и нагревают до кипения. Раствор квасцов готовят раство- 
рением 10 г препарата в 100 мл разбавленной | : 3 соляной кислоты. 
После растворения навески $пС!.-2НзО раствор разбавляют водой 
до 300 мл, прибавляют 10—15 мл смеси Рейнгардта и оттитровы- 
вают 0,1 М раствором КМпОа. 1 мл 0,1 № раствора КМпО, соответ- 
ствует 0,01128 г $пСЁ-2Н.О. Параллельно проводят глухой опыт 
со всеми применяемыми реактивами. 
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Приготовление раствора. Из хлорида (11) олова 1,901 г 
$1С1,-2Н.О растворяют в 20 мл разбавленной 1:1 соляной кис- 
лоты при слабом нагревании и по охлаждении раствор разбавляют 
в мерной колбе водой до [ д. | мл раствора соответствует [ мг. $п. 

Из металлического олова. [г измельченного оло- 
ва растворяют в 20 мл концентрированной соляной кислоты при 
нагревании на песчаной бане, не доводя до кипения. Растворение 
значительно ускоряется в присутствии металлической платины. 
После растворения олова раствор охлаждают, переводят в мерную 
колбу и разбавляют водой до | д. | мл раствора соответствует | мз 
$п. 

Раствор, содержащий 0,1 мг/мл $п, приготовляют растворе- 
нием 0,1 г металлического олова, как описано выше, но разбавляют 
его в мерной колбе емк. | л разбавленной |: | соляной кислотой. 

Стандартные растворы рекомендуется приготовлять из порошка 
олова. Для получения порошка кусочки или стружку олова нагре- 
вают в фарфоровой чашке до размягчения и растирают его фарфо- 
ровым пестиком. При температуре начала плавления (232? С) олово 
становится хрупким. 


Платина 
Р4 Ат. вес 195,09 


Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ного раствора является металлическая платина. 

Приготовление раствора. 0,1 г платины растворяют при нагре- 
вании в стакане в нескольких миллилитрах смеси НМ№Оз и НЦ 
и упаривают досуха. Добавляют 5 мл концентрированной соляной 
кислоты, 0,1 г хлорида натрия и снова выпаривают досуха. Сухой 
остаток растворяют в 20 мл разбавленной 1:1 соляной кислоты 
в мерной колбе емк. 100 мл и разбавляют водой до метки. Перед 
употреблением раствор вмерной колбе разбавляют в 10 раз разбавлен- 
ной 1: [ соляной кислотой. | мл раствора содержит 0,1 мг РЁ. 


Рений 
Ве Ат. вес 186,2 


Рений определяют фотометрически в виде роданидных комплек- 
сов желтого цвета. 

Исходные вещества. Рений металлический — корич- 
нево-черный порошок. Пл. 10,4. Плотность рениевого стержня 
21,04. Азотная кислота растворяет рений с образованием рениевой 
кислоты. | 

Перренат калия ККеО, (мол. вес 289,3) — белое кристалли- 
ческое вещество. Пл. 4,89. 
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Приготовление раствора. 1) 0,1 г металлического рения рас- 
творяют в 10 мл азотной кислоты (1 : 1), добавляют 8 мл концентри- 
рованной серной кислоты и выпаривают до паров Н.5Оа, охлаждают, 
смывают стенки стакана водою и снова выпаривают до паров Н›5 О. 
Выпаривание повторяют 3 раза до полного удаления азотной кисло- 
ты. По охлаждении раствор разбавляют водою до | дл. | мл раствора 
содержит 0,1 мг Ве. 

2) 0,1 г Ве сплавляют с Ма.О, в корундизовом тигле. В тигель 
засыпают 3—4 г Ма›О», переводят в него навеску рения, перемеши- 
вают стеклянной палочкой и насыпают сверху еще 2—3 г МазО». 
Сплавляют на газовой горелке, постепенно повышая температуру 
до получения прозрачного плава. По охлаждении плав выщелачи- 
вают водой и осторожно приливают серную кислоту (1 : 1) до пол- 
ного просветления раствора. Содержимое стакана переводят в мер- 
ную колбу емк. 1 л и доводят водой до метки. | мл раствора содержит 
0,1 мг Ке. 

3) 0,0155 г КВеО, растворяют в воде, добавляют 5 мл 6М рас- 
твора серной кислоты и разбавляют водой до 100 мл в мерной колбе. 
1 мл раствора соответствует 0,1 мг Ве. . 

Перед использованием растворы разбавляют в 10 раз водой. 


Свинец 


РЬ Ат. вес 207,19 


Свинец определяют фотометрически по синему окрашиванию, 
образующемуся при взаимодействии двуокиси свинца с тетраметил- 
диаминофенилметаном (1%-ный раствор в ледяной уксусной кис- 
лоте). Небольшие количества свинца определяют ввиде сульфида 
свинца в уксуснокислом или щелочном растворе или в виде дитизо- 
ната. 


Исходные вещества. Хлорид свинца РЬС]ь (мол. вес 
278,10, РЬ — 74,50%}. — мелкие иглы или листочки с шелковистым 
блеском. 

Плохо растворим в холодной воде (0,64 г в 100 мл при 0°О, 
лучше — в горячей (3,3 г при 100° С); нерастворим в этаноле и эфи- 
ре. Растворимость РЬС]. в растворах соляной кислоты, по концент- 
рации не превышающих 10%, уменьшается, а при содержании НС! 
выше 10% — увеличивается. Насыщенный раствор РЬСь в концент- 
рированной соляной кислоте при разбавлении частично выделяет 
РЬСЬ. Для приготовления стандартного раствора препарат пе- 
рекристаллизовывают из кипящей воды, сушат при 105° С и сохра- 
няют в плотно закрытых банках. 


Нитрат свинца РЬ(МО:). . (мол. вес 331,20); РЬ — 62,56%; 
РЬО — 67,39%) — бесцветное кристаллическое вещество. 
Растворимость нитрата свинца в 100 мл воды: 36,4 г при 0° С; 
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121,7 г при 100° С. Нерастворим в этаноле. При температуре выше 
200° С РЬ(МО:)› начинает разлагаться на РЬО, МО? и Оз. 

Для перекристаллизации 150 г РЬ(МО:). (ч. или техн.) раство- 
ряют в 150 мл воды при нагревании. Раствор фильтруют и добав- 
ляют к фильтрату 2 мл концентрированной азотной кислоты. Рас- 
твор охлаждают, выпавшие кристаллы отфильтровывают с отсасы- 
ванием. 

Имеющиеся в продаже препараты содержат 99% РЬ(МО,).. 
Сушат при 125—130°С и сохраняют в банке с притертой пробкой. 

Свинец металлический высшей марки. 

Контроль чистоты исходных веществ. 0,5—0,6 г нитрата свинца 
во взвешенном фарфоровом тигле осторожно прокаливают при 400— 
450° С до постоянного веса. Взвешивают РЬО, вес которой должен 
составлять 67,39% от РЬ(МО:)г. 

Приготовление раствора. Из хлорида свинца. 0,6711 а 
перекристаллизованного и высушенного РЬС растворяют в воде, 
содержащей 0,5 мл концентрированной соляной кислоты, и разбав- 
ляют в мерной колбе водой до 1 4. 1 мл раствора соответствует 0,5 ма 
РЬ. | 

Вследствие малой растворимости хлорида свинца в воде более 
концентрированный раствор приготовить нельзя. Для приготовле- 
ния раствора, содержащего 1 мг РЬ в 1 мд, 1,342 г хлорида свинца 
растворяют в 500 мл разбавленной 1: | соляной кислоты и разбав- 
ляют в мерной колбе водой до | л. , 

Из нитрата свинца. 1,598 г РЬ(МОз)› растворяют в воде 
и разбавляют водой в мерной колбе до | л. 1 мл раствора соответ- 
ствует 1 жг РЬ. 

Из металлического свинца. 1,0 г свинца в виде 
тонкой стружки растворяют в 20 мл разбавленной 1:1 азотной 
кислоты. Раствор выпаривают до 2—3 мл, добавляют 15 мл концент- 


рированной соляной кислоты и снова выпаривают до 2—3 мд.. 


Выпаривание раствора с соляной кислотой повторяют еще 2 раза. 
К полученному раствору хлорида свинца прибавляют 250 мл раз- 
бавленной 1 : 1 соляной кислоты. Если при этом выделятся кристал- 
лы хлорида свинца, их растворяют подогреванием. Раствор пере- 
водят в мерную колбу емк. 1 л, добавляют еще 250 мл разбавленной 
1:1 соляной кислоты, охлаждают и разбавляют водой до метки. 
1 мл раствора соответствует 1 мг РЬ 


Селен 


5е Ат. вес 78,96 


Селен определяют фотометрически в виде красно-оранжевого 
коллоидного раствора, стабилизованного желатином или гуммиа- 
рабиком. Применяются также другие методы. 
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Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ного раствора является селен — блестящие серо-черные хрупкие 
палочки или черный кристаллический порошок. Пл. 4,8. Мало- 
устойчивая модификация аморфного селена красного цвета пере- 
ходит при нагревании в обычную черную модификацию. 

Имеющиеся в продаже препараты содержат не менее 99,5% $е. 
’ Селен растворяется при нагревании в азотной кислоте, давая 
растворимую селенистую кислоту Н.5еО;. 

` Приготовление раствора. 0,1 г $е растворяют в 10 мл концен- 
трированной азотной кислоты и раствор выпаривают досуха. После 
охлаждения дабавляют 20 мл концентрированной соляной кислоты 
и разбавляют водой в мерной колбе емк. 100 мл до метки. Перед 
использованием раствор разбавляют в 10 раз разбавленной 1:4 
соляной кислотой. | мл раствора содержит 0,1 мг $е. 


Сурьма 
$6 Ат. вес 121,75 


Сурьму определяют фотометрически в виде желтого комплекс- 
ного соединения с пиридином и иодид-ионом в кислых растворах 
(СНМ.НУ. $3) в виде желтого иодидного комплекса, с кристал- 
лическим фиолетовым или метиловым фиолетовым, родамином 
в кислых растворах в присутствии С1-ионов и другими методами. 


Исходные вещества. Сурьма металлическая в виде 
тонкого порошка. Металл — блестящие кристаллы; легко измель- 
чается в порошок черного цвета. Нерастворимав НС, Н+Е© и в раз- 
бавленной Н.$О.. Растворима в смеси НС и НМОз, в смеси азотной 
и винной кислот и в концентрированной серной кислоте при нагре- 
вании. 


Калий сурьмяновиннокислый К(ЗБО)СаНаОз -0,5Н.О (антимонил- 
тартрат калия, виннокислый антимонил-калий, рвотный камень; 
мол. вес 333,93; $ — 36,46%; 55.0 — 43,65% — бесцветные . 
кристаллы, выветривающиеся на воздухе. Растворимость в 100 мл. 
воды — 9,7 г при 30°С. 

Контроль чистоты исходных. веществ. 1) 0,5—0,6 г сурьмяно- 
виннокислого калия растворяют в 100 мл воды, добавляют 15 мл 
5%-ного раствора бикарбоната натрия и несколько миллилитров 
раствора крахмала. Титруют 0,1 № раствором иода до появления 
синего окрашивания. 1 мл 0,1 № раствора иода соответствует, 
0,016697 г К(ЗЬО)С.НаОв или 0,007288 г $Ъ5Оз, или 0,006088 г $Ь. 

2)0,5—0,7 гсурьмяновиннокислого калия растворяют в 20мл воды, 
нагревают до кипения и осаждают сурьму аммиаком. Нагревают 
5—10 мин., осадок отфильтровывают и промывают водой. Осадок 


°.© фильтром сушат во взвешенном тигле, прокаливают при темпера- 


туре 850—900? С до постоянного веса. Взвешивают $5Ъ.Оз. Прока- 
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ливание осадка при 800—850 С дает четырехокись сурьмы $20, 
при температуре выше 900° С начинается возгонка 56»Оз. Коэффи- 
циент пересчета 55.Оз на ЗЬ — 0,8353. 

Приготовление раствора. Из металлической сурь- 
мы. 0,1 г хорошо истертой в порошок металлической сурьмы рас- 
творяют в 20 мл концентрированной серной кислоты при сильном 
нагревании. По охлаждении раствор разбавляют водой до 200— 
250 мл, добавляют к нему 80 мл концентрированной серной кислоты, 
переводят в мерную колбу емк. | 1, охлаждают и разбавляют водой 
до метки. | мл раствора содержит 0,1 мг $Ь. Для приготовления рас- 
твора, содержащего [| мг/мл, растворяют 1 г металлической сурьмы 
в 50 мл концентрированной серной кислоты при сильном нагрева- 
нии. По охлаждении раствора выпадают соли, их растворяют, до- 
бавляя понемногу воды и хорошо перемешивая стеклянной палоч- 
кой. В мерную колбу емк. | л наливают 50 мл концентрированной 
серной кислоты (или 100 мл разбавленной | : 1), переводят раствор 
сурьмы в колбу, разбавляют водой, дают ему охладиться и доводят 
до метки. 

Из сурьмяновиннокислого калия. 0,2743 г 
соли помещают в мерную колбу емк. 1 л и растворяют в разбавлен- 
ной | :9 серной кислоте, затем добавляют ту же кислоту до метки. 
| мл раствора содержит 0,1 мг $Ь. 


Тантал 
Та Ат. вес 180, 948 


Исходные вещества. ЛПятиокись тантала Та»О, 
(мол. в. 441,89) — белый порошок. Пл. 8,74. Нерастворима в азот- 
ной и соляной кислотах; мало растворима в концентрированной 
серной кислоте при нагревании; растворима в расплавленном пиро- 
сульфате калия и концентрированной фтористоводородной кислоте. 
Сплавляется со щелочами и карбонатом калия с образованием танта- 
латов. Часто содержит примеси М№.О5 и ТЮ.. 

Тантал металлический. Белый металлический или темно-се- 
рый порошок. Может быть в виде жести. Устойчив при обычной 
температуре‘в сухом и влажном воздухе. Очень устойчив по отно- 
шению к кислотам, напоминая платину. Нерастворим в азотной 
и соляной кислотах и в их смеси, даже при нагревании; растворим 
в смеси фтористоводородной и азотной кислот, а также в расплавлен- 
ных щелочах. Разбавленная серная кислота на тантал не действует, 
концентрированная медленно растворяет его при нагревании. 

При прокаливании, особенно в атмосфере кислорода, тантал 
легко сгорает, давая вначале темные продукты, переходящие затем 
в белую пятиокись тантала. 

Приготовление раствора. Из пятиокиси тантала. 
0,05 г Та»О5 сплавляют с 12,5 г МаН$О. в кварцевом или платино- 
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вом тигле при температуре темно-красного каления. Сплавление 
длится долго. Можно сплавлять с К»5.О:, добавляя в конце сплав- 
ления несколько капель Н.5О.. Плав по обётывании вместе с тиглем 
и крышкой помещают в стакан, содержащий 195 мл нагретого до 
кипения 15%-ного раствора винной кислоты, и растворяют при 
непрерывном помешивании до получения прозрачного раствора. 
Растворение плава при температуре не ниже 90° С продолжается 
примерно 30 мин. Раствор переводят в мерную колбу емк. 250 мл 
и разбавляют водой до метки. | мл раствора соответствует 0,2 ма 
Та»О.. | 

Из тантала металлического: а) 0,05 г тантала 
растворяют в платиновой чашке в 2—3 мл фтористоводородной 
кислоты, прибавляя по каплям концентрированную НМО.. После 
полного растворения добавляют 2 мл концентрированной Н»ЗО, 
и выпаривают до паров Н.ЗО4. По охлаждении раствор разбавляют 
15%-ным раствором винной кислоты и переводят в мерную колбу 
емк. 500 мл, расходуя при этом 250 мл раствора винной кислоты. 
В мерной колбе раствор разбавляют водой до метки. 1 мл раствора 
содержит 0,1 мг Та. 

6) 0,0250 г танталовой жести прокаливают в платиновом тигле 
или чашке в муфельной печи при 500—600° С до полного окисления 
в Та»Оь (15—20 мин.). Чашку изредка встряхивают. Полученную 
пятиокись тантала сплавляют с 3—5 г пиросульфата калия. Плав 
растворяют в 4%-ном растворе оксалата аммония при слабом нагре- 
вании. Раствор переводят в мерную колбу емк. 250 мл и доводят 
до метки 4%-ным раствором оксалата аммония. 

| мл раствора содержит 0,1 мг тантала. 


Теллур 
Те Ат. вес 127,60 


Теллур определяют фотометрически в виде темно-коричневого 
коллоидного раствора, стабилизованного желатином или гуммиара- 
биком. Имеется ряд других методов. 


Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ного раствора является теллур — хрупкое серое вещество кристал- 
лического строения или серый порошок. По внешнему виду напоми- 
нает графит. 

Растворим в азотной кислоте, смеси НМО; и НС!, МаОН, КСМ, 
а также в концентрированной серной кислоте. 

Приготовление раствора. 0,1 г Те растворяют в 10 мл концентри- 
рованной азотной кислоты и выпаривают раствор досуха. После 


‘охлаждения добавляют 20 мл концентрированной соляной кислоты 


и в мерной колбе емк. 100 мл разбавляют раствор водой до метки. 


. По мере надобности этот раствор разбавляют в 10 раз соляной 
‚ кислотой (1:4). | мл раствора содержит 0,[ ма Те. 
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Титан 
м Ат. вес 47,90 


Титан определяют фотометрически перекисью водорода в 5%- 
ной серной кислоте, а также хромотроповой кислотой и другими 
реагентами. 

Исходные вещества. Сульфат трехвалентного тита- 
на Ть($Ол; (мол. вес 383,98). Имеющийся в продаже препарат пред- 
ставляет собой 15%-ный раствор Т1,($О4)з в разбавленной серной 
кислоте. имеет темно-фиолетовый цвет. При хранении на воздухе 
обесцвечивается вследствие окисления. Прозрачный бесцветный 
раствор [Т$О.1)»1 также пригоден для приготовления стандартных 
растворов. | 

Хлорид трехвалентного титана ТК! (мол. вес 154,26). 15%- 
ный раствор в разбавленной соляной кислоте, имеет темно-фиоле- 
товый цвет. Обесцвечивается при хранении на воздухе вследствие 
окисления. 

Хлорид четырехвалентного титана ТС (мол. вес 189,71) — 
прозрачная жидкость с характерным запахом. На воздухе образует 
туман. Во влажном воздухе разлагается. В воде растворим с разло- 
жением, в соляной кислоте дает раствор титанохлористоводородной 
кислоты Н.Т1СЁв. Имеющийся в продаже препарат содержит 99% 
ТС, плотность колеблется в пределах 1,725—1,730. 


Двуокись титана ТО» (мол. вес 79,90). Препарат (ч. д. а., со- 
держит 99,5% ТЮ.) — снежно-белый аморфный порошок, нераство- 
римый в воде; после прокаливания не растворяется в соляной и 
разбавленной серной кислотах, даже при кипячении. Очень чистый 
препарат можно получить из растворов Т1($О4)з и Та осаждением 
гидроокиси титана ТОН): аммиаком. Осадок промывают, сушат 
и прокаливают при 800—900° С до постоянного веса. 

Двуокись титана (ч.) необходимо обработать для очистки от 
железа разбавленной 1:1 соляной кислотой. 20—30 г двуокиси 
титана помещают в стакан, заливают соляной кислотой (1:1) 
и нагревают на водяной бане 30—50 мин. Если кислота после этого 
окрасилась, то обработку повторяют. Кислоту сливают, остаток 
промывают 2—3 раза горячей водой, подкисленной соляной кисло- 
той, фильтруют и промывают на фильтре чистой горячей водой до 
удаления С/`-ионов. Затем остаток сушат и прокаливают без филь- 
тра до постоянного веса. 

Титан металлический — губка, стружка или порошок. 

Фторотитанат калия К.Е НО (мол. вес 257,11)— белый 
кристаллический порошок. Мало растворим в холодной воде (в 
100 мл 1,3 г при 20° С), легче растворяется в горячей. Растворим 
‚в разбавленных` кислотах. 
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Приготовление раствора. Из растворов солей ти: 
тана. 16 мл 15%-ного раствора Т15($О1)з, 13 мл раствора ТСЬ 
или 7 мл Т1СИа, соответствующих по содержанию 1 г Т!О,, разбав- 
ляют до 80—100 мл 5%-ным раствором серной кислоты, нагревают 
до кипения и окисляют трехвалентный титан прибавлением по кап- 
лям пергидроля или концентрированной азотной кислоты. Окрашен- 
ный в желтый цвет раствор кипятят до обесцвечивания и, если не- 
обходимо, фильтруют. Переводят раствор в мерную колбу и разбав- 

_ляют 5%-ным (по объему) раствором серной кислоты до 1 л. Титр 
раствора устанавливают весовым методом. 


Из двуокиси титана. 1,0 г двуокиси`титана смешивают 
с 8—10.за бисульфата калия или пиросульфата калия в платиновом 
тигле и сплавляют на слабом пламени, нагревая тигель только до 
темно-красного каления до тех пор, пока содержимое тигля не ста- 
‚нет совершенно однородным. После охлаждения тигель с плавом 
помещают в стакан, приливают 50—60 мл 10%-ной серной кислоты 
и нагревают до полного растворения плава, разминая его стеклян- 
ной палочкой. Если остался нерастворимый остаток, его отфильтро- 
вывают. Раствор переводят в мерную колбу емк. 1 л и разбавляют 
5%-ной серной кислотой до метки. 
’ Из металлического титана. Навеску (0,1 г или 
1 г) растворяют в 50—100 мл серной кислоты (1 : 5). После раство- 
рения титана добавляют по каплям концентрированную азотную 
кислоту до обесцвечивания раствора и выпаривают до появления 
белых густых паров серной кислоты. По охлаждении смывают стек- 
ло и стенки стакана осторожно водой из промывалки и снова выпа- 
ривают до паров Н›5О4. Раствор после охлаждения переводят в мер- 
ную колбу емк. 1 дл и разбавляют 5%-ным (по объему} раствором 
серной кислоты до метки. ° 

Раствор содержит 0,1 мг (или 1 мг) `Т1 в 1 мл. 


Из фторотитаната калия. Около 3 г К». Н.О 
помещают в платиновую чашку, добавляют 80—100 мл концентри- 
рованной серной кислоты и выпаривают до появления густых паров 
Н.5Оа. По охлаждении стенки чашки смывают водой ив.промывалки 
и снова выпаривают до паров Н›5О4. Операцию выпаривания позто- 


‚ ряют не менее 3 раз для полного удаления фтора. Остаток в чашке 


Разбавляют 5%-ной (по объему) серной кислотой, переводят в мер- 
ную колбу емк. | ли доводят до метки той же кислотой. 

Раствор содёржит приблизительно 1 мг/мл ТЮ.. Титр раствора 
Устанавливают весовым методом. 


Установка титра раствора. Отбирают 50,0 мл приготовленного 
раствора в стакан, добавляют 50 мл годы, нагревают до кипения 
и осаждают гидроокись титана аммиаком, добавляя его по каплям 
до слабого запаха. Раствор с осадком нагревают и кипятят 2—3 мин. 


Когда осадок соберется на дне, его отфильтровывают через фильтр 


(белая лента) и промывают горячей водой. Фильтр с осадком сушат, 
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озоляют и прокаливают во взвешенном платиновом тигле до постоян- 
ного веса. Взвешивают ТО... Разделив полученный вес на 50, полу- 
чают титр раствора (г/мл) ТО». 


Уран 
|0] Ат. вес 238,03 


Уран определяют фотометрически с использованием арсеназо, 
перекиси водорода, ферродипиридиловым методом и др. 

Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ных растворов служит нитрат уранила 00.(МО:).6Н»О (мол. 
вес 502,13) — зеленовато-желтое кристаллическое вещество. Рас- 
творимо в воде. Имеющиеся в продаже реактивы ч. д. а. содержат 
не менее 99% 0О.(№Оз)2-6Н2О. | 

Приготовление раствора. 2,109 г нитрата уранила растворяют 
в воде, переводят в мерную колбу емк. 1 л и доводят водой до метки. 
| мл раствора содержит | мг Ц. Титр контролируют весовым мето- 
дом. 
Для работы готовят раствор, содержащий 0,1 мг/мл 0. Для 
этого отбирают пипеткой 100 мл раствора в мерную колбу емк. | л 
и разбавляют до метки 5%-ным раствором Ма СО; (для определения 
с Н.О,) или водой. 

Проверка титра раствора. Отбирают пипеткой 25 мл раствора 
в стакан, добавляют воду до 100 мл. Нагревают до кипения, добав- 
ляют 5 г нитрата аммония, 2 капли раствора метилового красного 
и по каплям аммиак (1 ; 1) до перехода окраски раствора в желтый 
цвет. Вводят немного мацерированной бумаги, перемешивают и 
после коагуляции осадок отфильтровывают через бумажный 
фильтр — белая лента. Осадок промывают горячим 2%-ным рас- 
твором МНаМОз с добавкой аммиака. Осадок переносят во взвешен- 
ный тигель, высушивают, озоляют и прокаливают при 1000° С 
до постоянного веса. Взвешивают ЧзОз (осадок черного или темно- 


зеленого цвета). 
Фактор пересчета веса ЧзОз на 9 — 0,8480. 


Фосфор 
Р Ат. вес 30,9738 


Фосфор определяют фотометрически в виде желтого или синего 
фосформолибдата, фосфорванадиймолибдата и т. д. 

Исходные вещества. Однозамещенный фосфат калия 
КН.РО4а (дигидрофосфат калия; мол. вес 136,09; Р — 22,76%; 
НРО7 — 70,53%) — белое кристаллическое вещество. Растворим 
в воде, нерастворим в этаноле. При 96°С плавится, при охлажде- 
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нии застывает в непрозрачную стекловидн 
НО о у ие дную массу метафосфата 

Реактив сушат в эксикаторе над серной кислотой сутки. 

Двузамещенный фосфат натрия Ма›НРО.-12Н.О (гидрофосфат 
натрия); мол. вес 358,14; Р — 8,65%; РО, — 19,81%; НРО’— 
26,80%) — бесцветное кристаллическое вещество. Быстро выветри- 
вается на воздухе. Хорошо растворим в воде, нерастворим в эта- 
ноле. При 38° С плавится в кристаллизационной воде. При нагре- 
вании до 100°С теряет кристаллизационную воду, при 250° С пере- 
ходит в пирофосфат натрия Ма4Р»О;. При кристаллизации из вод- 
ного раствора при температуре выше 30° С выпадает семиводный 
кристаллогидрат Ма»НРО.а.7Н»О. Двенадцативодный кристалло- 
гидрат получают путем перекристаллизации — горячий (80—90° С) 
насыщенный раствор фильтруют и затем охлаждают. Выделившиеся 
кристаллы переводят на воронку и дают жидкости стечь. После 
этого кристаллы высушивают при комнатной температуре между 
листами фильтровальной бумаги. 

астворимость ги осфата нат : 
20 ны: м тидроф ф атрия в 100 мл воды: 7,81 г при 

Растертый в порошок препарат в сушильном шкафу за двое суток 
при 36—38 С (но не выше) теряет 10 молекул воды, превращаясь 
в Ма,НРО.-2Н.О, также пригодный для приготовления стандарт- 
ных растворов. 

Для получения гидрофосфата натрия в фарфоровой чашке сме- 
шивают 12 мл концентрированной фосфорной кислоты и 65 мл воды 
(20%-ную НзРО.) и нагревают на водяной бане. Прибавляют не- 
большими порциями насыщенный раствор Ма,СО., до слабо-щелоч- 
ной реакции по фенолфталеину. Горячий раствор ‘фильтруют, 
фильтрат слегка упаривают и охлаждают. Выпавшие кристаллы 
обрабатывают, как описано выше. 

Контроль чистоты исходного вещества. Однозамещен- 
ный фосфат калия. 2г высушенного над серной кислотой 
препарата прокаливают во взвешенном платиновом тигле, постепен- 
но повышая температуру, до постоянного веса. Взвешивают мета- 


фосфат калия КРОз. Теоретическая потеря в весе составляет 13,24%. 


Приготовление раствора. 1) 0,1418 г однозамещенного фосфата 
калия растворяют в воде и разбавляют в мерной колбе емк. | л 
водой до метки. | мл раствора соответствует 0,1 ме НРО!. Раз- 
бавлением 10 мл этого раствора до | л получают раствор, содержа- 
щий 0,001 мг НРО? в мл. , 

.0,4394 г реактива растворяют в воде и разбавляют до | лв мер- 
но моло водой. | мл раствора соответствует 0,1 меР (или 0,2291 г 
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1,9175 г КН.РО, растворяют в воде, добавляют 10 мл концентри- 
рованной серной кислоты и в мерной колбе емк. 1 л разбавляют 
водой до метки. 1 мл раствора соответствует 1 мг Р».О,. 
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2) 0,5046 г двузамещенного фосфата натрия растворяют в воде, 
прибавляют 100 мл 12,5 %-ной азотной кислоты (пл. 1,07) и разбав- 
ляют водой в мерной колбе до | л. | мл раствора соответствует 
0,1 мг Р.Оь. 

1,1563 г Ма.НРОа-12Н›О растворяют в воде и разбавляют в 
мерной колбе емк. | л до метки. 1 мл раствора соответствует 0,1 маР. 


Фтор 
В Ат. вес 19,00 


Фтор определяют по интенсивности изменения окраски циркон- 
ализаринового лака. | 

Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ного раствора служит фторид натрия МаЕ (мол. вес 41,99; Е — 
45,25% )—белое кристаллическое вещество. Пл. 2,79. Мало раство- 
рим в воде (4 г при 15° С, 5 г при 1007 в 100 мл воды) и нерастворим 
в этаноле. Разъедает стекло. Очищают перекристаллизацией из 
водного раствора, осаждая этанолом. Сушат при 105—110? С в су- 
шильном шкафу. 

Хранят реактив и его растворы в парафинированных сосудах 
или в сосудах из органического стекла. 

Приготовление раствора. 2,210 г фторида натрия растворяют 
в воде и разбавляют до | л водой в мерной колбе. | мл раствора со- 
держит | мг Е. 

Раствор разбавляют в 100 раз свежеперегнанной водой, отбирая 
10,0 мл раствора в мерную колбу емк. 1 л и доводят до метки. | м4 
раствора содержит 0,01 ма Е. 


Хром 
Сг Ат. вес 51,996 


Хром определяют фотометрически в виде хромата в щелочной 
среде, по желтой окраске (0,01—0,1 мг Сг.Оз). Малые количества 
хрома (микрограммы) определяют дифенилкарбазидом, комплексо- 
ном ПГ ит. д. 

Исходные вещества. Бихромат калия КзСг.О; (мол. 
вес 294,19; Сг».О; — 51,67%) — оранжевые прозрачные кристаллы. 
Легко очищается перекристаллизацией из водного раствора. Устой- 
чив в хранении. 

.: Хромат калия К»СгО, (мол. вес 194,20; Сг.О. — 39,14%) —жел- 
> Тые прозрачные кристаллы. Пл. 2,73. Хорошо растворим в воде, 
нерастворим в этаноле, негигроскопичен и устойчив в хранении. 

Приготовление раствора. а) 0,1936 г перекристаллизованного 
и высушенного при 130—150? С бихромата калия растворяют в воде 
и разбавляют водой в мерной колбе емк. | л до метки. | мл раствора 
соответствует 0,1 мг Сг.О.. 
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Для приготовления раствора, содержащего 0,1 мг/мл Сг, рас- 
творяют 0,2829 г К„Сг»О: в воде и разбавляют в мерной колбе до | 41. 

Перед применением растворы подщелачивают. 

6) 0,2555 а хромата калия растворяют в воде и доводят объем 
водою до 1-4. Воду для приготовления раствора подщелачивают 
добавлением 2 а МазСО:. | мл раствора соответствует 0,1 мг Сг»О:. 

Для приготовления раствора, содержащего 0,1 мг/мл Сг, рас- 
творяют 0,3735 а К,СгОа в воде и доводят объем в мерной колбе 
до | 4. 


Хлор 
С Ат. вес 35,453 


Хлор определяют нефелометрически в виде АС. 

Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ного раствора служит хлорид натрия МаС| (мол. в. 58,443; С — 
60,66%). Реактив (х. ч.) прокаливают в фарфоровой чашке при 
500° С в муфельной печи 30—40 мин.; сохраняют в склянке с при- 
тертой пробкой или в эксикаторе. 

(Об очистке см. на стр. 196.) 

Приготовление раствора. 1,6484 а хлорида натрия растворяют 
в воде и разбавляют водой в мерной колбе емк. | л до метки. | мл 
раствора содержит | ма СГ. 


Церий 
Се Ать вес 140,12 


Церий определяют фотометрически перекисью водорода в щелоч- 
ной среде в присутствии комплексона Ш и глицерина, а также по 
желтому окрашиванию соединения четырехвалентного церия с ли- 
монной кислотой в щелочной среде или по собственной желтой окра- 
ске церия (ТУ). 

Исходные вещества. Нитрат трехвалентного церия 


‚ Се(МО. з-6Н.О (мол. вес 434,22; Се — 32,27%) — бесцветное крис- 


таллическое вещество. Хорошо растворимо в воде и ацетоне. При- 
сутствие следов Рг и Бу придает реактиву красноватое окрашивание. 
При нагревании до 150° С теряет кристаллизационную воду. Выше 
200? С разлагается. 
Церий металлический.) 

‘’ Приготовление раствора. Около 2,6 г нитрата трехвалентного 
церия растворяют в воде, к которой добавлено 2 мл концентрирован- 
ной азотной кислоты. Раствор доводят водой в мерной колбе емк. 


°1 д до метки. 1 мл раствора соответствует 1 мг Се.О;. Титр раствора 


проверяют весовым методом. Раствор разбавляют: 20 мл отбирают 
в мерную колбу емк. 1 л и доводят 0,05 М раствором НМО; до метки. 
Раствор содержит 0,02 ма Се.О; в 1 мл. 


279 


Для приготовления раствора, содержащего 1 мг Сев Г мл, 
берут навеску Се(МОз)з-6НзО — 3,1 г. 

Для приготовления раствора из металлического церия | г его 
растворяют в азотной кислоте и разбавляют до 1 дл. Содержание 
азотной кислоты в растворе должно быть — 5% (по объему). 

Титр раствора устанавливают весовым методом. 


Проверка титра раствора. Отбирают две-три аликвотные части 
раствора по 50 мл в стаканы, разбавляют водой до 150 мл, нагревают 
почти до кипения и осаждают гидроокись церия концентрированным 
аммиаком, добавляя его до слабого запаха. Когда осадок скоагули- 
рует, его охлаждают и отфильтровывают через бумажный фильтр — 
белая лента. Затем промывают на фильтре 3—4 раза водой с несколь- 
кими каплями аммиака. Фильтр с осадком переносят в стакан, в ко- 
тором производилось осаждение, развертывают его на стенке и смы- 
вают осадок с фильтра струей горячего насыщенного на холоде 
(— 10%-ного) раствора щавелевой кислоты. Фильтр опускают в 
стакан и разрывают стеклянной палочкой на мелкие кусочки. Рас- 


твор разбавляют водой так, чтобы на 100 мл приходилось 30 мл 


насыщенного раствора щавелевой кислоты. 

Раствор нагревают до кипения и оставляют стоять в теплом 
месте (— 60° С) в течение 2—3 час., затем оставляют на ночь при 
комнатной температуре. 

Объемистый аморфный осадок гидроокиси церия переходит 
в кристаллический осадок оксалата церия. " 

На следующий день осадок отфильтровывают через бумажный 
фильтр — синяя лента, промывают 3—4 раза 1%-ным раствором 
щавелевой кислоты, подсушивают, переносят во взвешенный пла- 
тиновый тигель, озоляют и прокаливают в муфельной печи при 
1000? С до постоянного веса. Взвешивают СеО.». 


Фактор пересчета СеОх на Се — 0,8141; СеО, на Се»Оз— 0,9535. 


Цинк 
7п Ат. вес 65,37 


Цинк определяют фотометрически в виде дитизоната. 

Исходным веществом для приготовления стандарт. 
вого раствора служит гранулированный металлический цинк. 

Приготовление раствора. 1,0 г металлического цинка раство- 
ряют в стакане в 20 мл разбавленной 1 : 1 соляной кислоты или 35 мл 
разбавленной |: 5 серной кислоты при нагревании. Раствор пере 
водят в мерную колбу емк. 1 л и доводят водой до метки. 1 мл рас- 
твора содержит 1 мг 7п. 

Для приготовления нейтрального раствора хлорида или суль- 
фата цинка в стакан помещают | г цинка, приливают 30,60 мл 
1М№ кислоты и оставляют стоять до полного растворения металла. 
Для ускорения растворения слегка подогревают. 
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Цирконий 


г Ат. вес 91,22 
\ 
Цирконий определяют фотометрически с использованием арсена- 
30, ализаринового красного или с пирокатехинфиолетовым. 


Исходным веществом для приготовления стандарт- 
ного раствора служит хлорид цирконила СтОСЪ.8НзО (хлорокись. 
циркония; мол. вес 322,25) и металлический цирконий. 

Хлорид цирконила — более кристаллическое вещество. Хоро- 
шо растворим в горячей воде (с разложением), хорошо растворяется 
в этаноле. 


Приготовление раствора. 1) 0,1308 г хлорида цирконила поме- 
щают в мерную колбу емк. 100 мл, растворяют в 50 мл 5 М раствора 
НХ (418 мл концентрированной соляной кислоты смешивают с 
582 мл воды) и разбавляют водой до метки. [| мл раствора соответ- 
ствует 0,5 мг 2гОз. 

Для работы отбирают 20,0 мл раствора 7гОС! в мерную колбу 
емк. [00 мл, добавляют 40 мл 5 М раствора НС и доводят водой 
до метки. 1 мл раствора соответствует 0,1 мг 2гО». 

2) Для приготовления раствора, содержащего 1 мг/мл циркония, 
растворяют 0,8832 г 7гОС».8Н?О в 20 мл концентрированной НС] 
и разбавляют в мерной колбе емк. 250 мл водой до метки. Далее 
разбавляют раствор в 10 или 100 раз 2%-ным раствором НС в. 
мерной колбе. 

Титр раствора проверяют весовым методом. Для этого отбирают 
аликвотную часть раствора (до разбавления) и осаждают 7г(ОН)+ 
аммиаком. Осадок прокаливают и взвешивают 2гО.. 

3) 0,01 г циркониевой проволоки помещают в стакан емк. 100 мл,. 
приливают 10 мл концентрированной серной кислоты и добав- 
ляют | г сухого сульфата калия. Стакан покрывают часовым стек- 
лом и нагревают на плитке до появления густых паров серной 
кислоты. ` 

После полного растворения циркония охлаждают содержимое 
стакана, разбавляют водой, нагревают до кипения и осаждают 
цирконий аммиаком. Дают осадку скоагулировать, осадок отфиль- 
тровывают и тщательно промывают водой с несколькими каплями. 
аммиака. Затем его на фильтре растворяют в соляной кислоте 
(1:1) и снова осаждают гидроокись циркония аммиаком, отфильтро- 
вывают и промывают осадок на фильтре, как и в первый раз. 

В стакан, в котором велось осаждение циркония, наливают 
34 мл соляной кислоты (1 : 1) и нагревают ее. Воронку с гидроокисью: 
циркония помещают в горло литровой мерной колбы и раство- 
ряют гидроокись, в подогретой кислоте, фильтр промывают несколько. 
раз горячей водой. По охлаждении раствор доводят водой до метки 
и перемешивают. 

1 мл раствора содержит 0, 1 мг 2г. 


Глава ГУ 
ПРИГОТОВЛЕНИЕ РЕАКТИВОВ 


Аммоний азотнокислый 
(иитрат аммоиия) 
МН МОз Мол. вес 80,04 


Свойства. Бесцветные прозрачные кристаллы. Плавится 
при 169,7° С. При нагревании до 190? С и выше разлагается на воду 
и закись азота №0. Быстрое нагревание соли может вызвать взрыв. 

Хорошо растворяется в воде, поглощая болышое количество 
тепла (смешивание | в. ч. соли с | в. ч. воды при 15°С понижает 
температуру смеси до —107 С). Растворим в этаноле (4% при 20° С). 
Реактив гигроскопичен. Хранить рекомендуется в банках с притер- 
той пробкой. 

Получение. К раствору 45 мл концентрированной азотной 
кислоты в 60 мл воды добавляют понемногу концентрированный 
раствор аммиака до появления слабого запаха МНз (— 58 мл), 
нагревают и фильтруют. Фильтрат упаривают на водяной бане до 
образования тонкой кристаллической пленки и охлаждают льдом. 
Выделившиеся кристаллы переносят на воронку и дают стечь ма- 
точному раствору. Сушат в воронке при 40—50? СВ. Выход — около 
30 г (60%). | 

Маточный раствор упаривают и получают еще порцию нитрата 
аммония. 

Чистота полученного реактива такая же, как и исходных ве- 
ацеств. Содержание МН«М№Оз составляет не менее 98%. 


Аммоний многосернистый 
(полусульфид аммония) 


(МНи 5, 


Свойства. Существует только в растворе. Растворы имеют 
цвет от желтого до красного, в зависимости от числа атомов $ 
в молекуле (МН.).5х. При длительном хранении на воздухе разла- 
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гастся с выделением серы. При действии кислот выделяется На 
и 5. 

Получение. Насыщают сероводородом 220 мл концентри- 
рованного аммиака до тех пор, пока проба желтоватого раствора не 
перестанет давать осадок Мё(ОН)» с 5%-ным раствором МеС. 
К полученному раствору добавляют 30 г мелкорастертой серы и дают 
стоять 1—2 суток, изредка взбалтывая раствор до почти полного 
растворения серы. 


Аммоний сернокислый 
(сульфат аммония 
(МНа)=$04 Мол. вес 132,14 


Свойства. Белое кристаллическое вещество. Хорошо рав- 
творим в воде; нерастворим в этаноле. Т. разл. 355° С. 

Получение. К 270 мл концентрированного аммиака при- 
ливают при размешивании и охлаждении водой или снегом 850 м4 
20%-ной серной кислоты. Полученный раствор должен иметь запах 
аммиака (в противном случае добавляют еще немного аммиака). 
Раствор нагревают до кипения, фильтруют и упаривают в фарфо- 
ровой чашке до консистенции жидкой кашицы и охлаждают до 
комнатной температуры. Выделившиеся кристаллы отфильтровы- 
вают с отсасыванием, промывают холодной водой и сушат в теплом 
месте. 


Аммоний хлористый 
(хлорид аммочия) 
МНаС1 Мол. вес 53,49 


Свойства. Белое кристаллическое вещество. Пл. 1,53. 
Хорошо растворим в воде, мало — в этаноле. При температуре 
337,8° С диссоциирует на МНз и НЦ, которые, улетучиваясь, вне 
сферы нагрева образуют белый «дым» хлорида аммония. 

Получение. 150 мл концентрированного аммиака нейтра- 
лизуют 330 мл разбавленной 2 : 1 соляной кислоты в хорошо охлаж- 
даемом снегом или льдом стакане. Аммиак может частично теряться 
(улетучиваться) вследствие разогревания, поэтому следует контро- 
лировать реакцию раствора. Если она оказывается кислой, то 
добавляют аммиак до слабощелочной реакции. Раствор нагревают 
до кипения и фильтруют. Фильтрат упаривают до появления крис- 
таллической пленки и охлаждают ледяной водой. Выделившиеся 
кристаллы МНС! отфильтровывают с отсасыванием, промывают 
небольшим количеством ледяной дистиллированной воды и сушат 
при комнатной температуре на стекле, прикрыв реактив листом 
фильтровальной бумаги. 
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Аскарит 
(натронный асбест) 
Аскарит — волокнистый асбест, пропитанный едким натром- 


Представляет собой серые комочки различных оттенков. Приме- 
няют для поглощения СО, (поглощает не менее 20% СО,). 


Приготовление. 20 г кускового едкого натра смачивают 


пятью-шестью каплями воды в железном тигле, нагревают до плав- 
ления и небольшими порциями прибавляют 3 г прокаленного волок- 
нистого асбеста. Нагревают до получения однородного плава и сли- 
вают его на железный лист. По охлаждении быстро разбивают массу 
на кусочки размером 2—4 мм и помещают их в банки, которые затем 
плотно закрывают корковыми пробками и заливают расплавлен- 
ным парафином. 

Можно готовить аскарит и другим методом. Сначала приготов- 
ляют раствор | в. ч. едкого натра в | в. ч. воды. К полученному рас- 
твору добавляют еще 2 в.ч. порошкообразного едкого натра и асбес- 
та, пока последний не перестанет смачиваться. Полученную массу 
высушивают 4 час. при 150—180° С, прибавляя, если необходимо, 
еще асбест. Полученный аскарит разбивают на кусочки и упаковы- 
вают, как указано выше. 


«Жженая бура». Моногидрат 
Ма2Ва 0? „Н2О 


Применяется в качестве плавня. 

Кристаллический тетраборат натрия Ма,В.О:- 10Н.О нагревают 
в платиновой чашке. Сначала она плавится, затем вспучивается и, 
теряя воду, переходит в пористую массу. Нагревание прекращают. 
Массу по охлаждении растирают и помещают в банку с притертой 
пробкой. 

Моногидрат устойчив до 200° С. Последние следы воды полностью 
удаляются при 400—450? С. 

Для получения безводного Ма»В.О; моногидрат прокаливают 
в огнеупорном тигле при 900° С. Соль плавится и по охлаждении 
застывает в стекловидную массу безводного МазВ.О:. 

Плавень для корунда готовят перед употреблением путем расти- 
рания безводного карбоната натрия и плавленого Ма»ВаО: в отно- 
шении 2:1. 


Известь натронная 


Свойства. Белая пористая масса, состоящая из МаОН и 
Са(ОН).. Энергично поглощает воду и СО, превращаясь при этом 
в смесь Ма»СОз и СаСОз. 
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Поглотительная способность — 20% СО,. Применяют в виде 


зерен диаметром 7—10 мм. 


Получение. В болышой фарфоровой чашке растворяют 
135 г МаОН в 600 мл воды и сразу всыпают | кг свежепрокаленной 
СаО. Осторожно приливают раствор 65 г МаОН в 300 мл воды. 
Полученную монолитную массу после охлаждения дробят на куски 
и отсеивают от пыли. Хранят в банках с запарафинированными 
пробками. 


Калий-натрий виннокислый 
(сегнетова соль) 


КМаСН4Оз -4Н2О Мол. вес 282,22 


Свойства. Болыпие бесцветные кристаллы. При 70—80° 
‘плавится в кристаллизационной воде. При 100? С переходит в мо- 
ногидрат КМаС4Н.Оз.Н.О, при 130° С полностью теряет воду. При 
дальнейшем нагревании разлагается с выделением СО и Н.О, остав- 
1паяся масса при прокаливании образует КМаСО:. Соль хорошо 
‘растворима в воде и нерастворима в этаноле. 

Получение. К горячему раствору 89 г К,СО: в 180 мл 
воды добавляют постепенно винную кислоту Н,С.НаОз (— 90 г) 
до слабощелочной реакции по фенолфталсину. Затем добавляют 
72 г Ма»СОз и снова винную кислоту до слабощелочной реакции по 
‘фенолфталеину. Пропускают Н»,$ для осаждения металлов серо- 
водородной группы. Затем раствор кипятят для удаления Н»5, 
‚фильтруют и охлаждают. Выделившиеся кристаллы отфильтровы- 
вают с отсасываниём и дважды перекристаллизовывают из горячей 
воды. Выход 150 г. 


Калий-натрий углекислый 
КМаСОз Мол. вес 122,10 


Свойства. Белый порошок, растворимый в воде. Темпера- 
тура плавления его ниже, чем К»СОз и Ма,СО:. 

Получение. Смешивают 106 г Ма,СО..10Н.О, 72 г К.СО: 
и 200 мл воды; нагревают до кипения при непрерывном размешива- 
нии. Раствор фильтруют, упаривают до кашицеобразного состоя- 
ния, вещество отфильтровывают с отсасыванием в горячем виде 
и сушат при 80—90° С. Все операции проводят в фарфоровых чаш- 
ках. Выход — 60-70%. 
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Калий иодноватокислый кислый 
(бииодат калия) 
КУОз -НУ Оз Мол. вес 389, 91 


Свойства. Бииодат калия — бесцветное кристаллическое 
вещество, растворимое в воде (1,3% при 15° С). Имеющиеся в про- 
даже препараты содержат 100 -- 0,2% КЛО..НХО,'. 

Применяется для установки титра щелочей. Негигроскопичен. 
Сохраняется без изменений. 


Получение. 26 2г иодата калия растворяют в 125 мл воды 
при кипячении. Добавляют раствор 21 г иодноватой кислоты в 


45 мл теплой воды с добавкой шести капель концентрированной ` 


соляной кислоты. 

При охлаждении выделяются кристаллы бииодата калия. Крис- 
таллы отфильтровывают с отсасыванием, промывают холодной во- 
дой и повторяют перекристаллизацию три раза, при этом берут для 
растворения в три раза больший объем воды, Чем вес соли. 

Полученный. препарат содержит 99,97—100,0% КЛОз-НТОз. 


Калий пиросернокислый 
(пиросульфат калия) 
К2$207 Мол. вес 254,38 


р 

Свойства. Белая гигроскопическая кристаллическая мас- 
еа. Легко растворим в воде с образованием КН$О.. Т. пл. выше 
440°С, но при 370—420° С начинается частичное разложение с вы- 
делением $0; и образованием К»ЗО.. 

Получение. Нагревают в фарфоровой или платиновой 
чашке, при 250° С в муфельной печи или на слабом пламени горелки 
500 а бисульфата калия (см. ниже): 


2КН$О, = К+3:0, + НЬО, 


про исходит вспенивание и выделение пузырьков водяного пара. 
Через 30 мин. температуру повышают до 320—340? С и нагревают 
расплавленную массу до прекращения выделения пузырьков и появ- 
ления паров $Оз. Нагревание продолжают еще 5—10 мин., затем 
охлаждают, застывшую массу, легко вываливающуюся из чашки, 
разбивают на куски и помещают в банку с притертой пробкой. При 
длительном хранении пиросульфата калия пробку заливают пара- 
фином. 


Калий сернокислый кислый 
(бисульфат] калия) 
КН$04 Мол. вес 136,17 


Свойства. Белое кристаллическое вещество, растворимое 
в воде с кислой реакцией. Из растворов выкристаллизовывается 
К,5Оа. Плавится при 216°С, при 160—170°С начинает частично 
переходить в К»5аОт. 

Получение. 1) В платиновой чашке нагревают смесь 87 в 
К»5Ои и 26,6 мл концентрированной Н»5О1 до тех пор, пока масса 
не расплавится и не станет прозрачной. Плав выливают в фарфо- 
ровую или платиновую чашку, охлаждаемую холодной водой. По 
затвердевании массу разбивают на куски и хранят в плотно закры- 
тых банках. 

2) К 40 г КЕ добавляют 30 мл концентрированной Н»ЗОх и на- 
гревают в платиновой чашке до прекращения выделения газообраз- 
ного НС. По охлаждении поступают, как указано выше. 


Калий фосфорнокислый кислый однозамещенный 
й (дигидрофосфат калия) 
КНР О Мол. вес 136,09 


Свойства. Бесцветное кристаллическое вещество. рН вод- 
ных растворов 4,4—4,7. 

Получение. К раствору 35 мл конц. НзРО. (пл. 1,7) в 100 мл 
воды добавляют К»СОз или КОН до нейтральной реакции (слабо- 
фиолетовой окраски бумажки конго). Раствор нагревают 1 час., 
фильтруют, упаривают до пл. 1,32, охлаждают и отфильтровывают 
с отсасыванием выделившиеся кристаллы. 


Калий фтористый 
(фторид калия) 
КЕ .2Н.О Мол. вес 94,10 
КЕ Мол. вес 58,10 


Свойства. КЕ.2Н,О — бесцветное кристаллическое веще- 
ство. При 41°С плавится в кристаллизационной воде. На воздухе 
кристаллы расплываются. Хорошо растворим в воде, нерастворим 
в этаноле. Водные растворы имеют щелочную реакцию и разъедают 
стекло. 

Получен ие. К 100 мл разбавленной 1 : 1 фтористоводород- 
ной кислоты (15 —20% Н,Еь) добавляют К.СОз (около 50—70 г) 
до слабокислой реакции. Если раствор оказался щелочным, добав- 
ляют еще немного фтористоводородной кислоты. Раствор фильтруют 
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и упаривают до объема 80 мл. При охлаждении до 20—95° С выпадают 
кристаллы КЕ.2Н»О. Соль отфильтровывают и отжимают между! 
листами фильтровальной бумаги. Полученный препарат хранят 
в парафинированных стеклянных банках. | 

Безводный КЕ получают нагреванием КЕ-2Н.О при 130—150° С 
в медных чашках при перемешивании медным прутком. 


Калий фтористый кислый 
(бифторид калия) 
КНЕ, Мол. вес 78,11 


Свойства, Бесцветные кристаллы. Во влажном воздухе“ 
притягивает воду и выделяет пары Н»Е,. При нагревании выше. 
310°С выделяет Н,Е,, переходя в КЕ. 

По лучение. Концентрированную фтористоводородную кис- 
лоту нейтрализуют в платиновой чашке постепенным добавлением 
К.СОз до прекращения шипения. К концу нейтрализации масса 
густеет, ее перемешивают платиновым шпателем. По окончании 
нейтрализации добавляют еще фтористоводородной кислоты столько, 
сколько ее было взято первоначально. Раствор упаривают сначала 
на водяной бане, затем на песчаной до начала кристаллизации 
и охлаждают. Кристаллы промывают этанолом и высушивают при 
комнатной температуре. 

Бифторид калия можно получить добавлением Н»Е» к насыщен- 
ному раствору КЕ; при этом бифторид калия выпадает в виде мел- 
ких кристаллов. 

Препарат хранят в парафинированной стеклянной посуде. 


Кальция окись 
Сао Мол. вес 56,08 


ИОВ СА Белый порошок. Из воздуха поглощает воду 


и СО», увеличиваясь в объеме, переходит в Са(ОН), и затем в СаСО.. 
Применяется для осушения газов, спиртов и т. д. 


Получение. Карбонат кальция (х. ч. или ч. д. а.) прокали- 
вают в платиновой чашке при температуре 970-—1050° С в течение 
2—3 час. в муфельной печи. По охлаждении в эксикаторе препарат 
сохраняют в плотно закрывающихся банках. 

СаО можно получить также прокаливанием оксалата или ни- 
трата кальция. Чистота полученного препарата зависит от чистоты 
исходных продуктов. 

СаО для технических целей можно получить прокаливанием 
мрамора. 
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Кальций углекислый 
(карбоиат кальция) 
СаСОз - Мол. вес 100,09 


Свойства. Белый кристаллический. порошок. Очень мало 
растворим в воде, растворим в кислотах. Вода, насыщенная СО», 
растворяет СаСОз в значительном количестве (образование бикар- 
боната). 

Очистка. СаСО; может быть очищен от щелочных металло в 
отмыванием водой. Для этого СаСО.; тщательно растирают и обра- 
батывают в большом стакане 4—6-кратным по весу количеством 
горячей воды, перемешивают 10—15 мин. и дают отстояться. Осто- 
рожно сливают воду и повторяют промывку осадка еще 5—6 раз 
горячей водой. Осадок отфильтровывают с отсасыванием на воронке 
и высушивают на воздухе. Если карбонат кальция осаждается очень 
медленно, то добавляют раствор карбоната аммония. Для приго- 


. товления стандартных растворов препарат сушат при 105° С до по- 


стоянного веса. . 

Получение. Приготовляют растворы 100 г Са(М№О,)›.4НО 
в 200 мл воды и 47 г (МНа) СО в 200 мл воды. К каждому раствору 
добавляют по 10 мл другого. Осадки отфильтровывают, и оба филь- 
трата: одновременно и с одинаковой скоростью медленно переливают 
в болышой стакан с 200 мл воды. Хорошо перемешивают и образо- 
вавшемуся осадку СаСО. дают отстояться. Проверяют полноту 
осаждения, добавляя в случае необходимости еще немного раствора 
(МН.).СОз. Осадок СаСОз отфильтровывают с отсасыванием и про- 
мывают дистиллированной водой до полного удаления иона МОз 
(проба с дифениламином). Промытый СаСО, сушат при 110° С. Вы- 
ход — 36 г с содержанием 99,96% СаСО.. 


Мурексид 
С$НОв № -Н0 Мол. вес 302,203 


Свойства. Мурексид — аммонийная соль пурпуровой кис- 
лоты (пурпурат аммония) представляет собой темнокрасный поро- 
шок, плохо растворимый в воде (см. стр. 211). 

Получение. К 4 г мочевой кислоты (2, 6, 8-триоксипурпу- 
рин СьНаОзМа; мол. вес 168,11, белые кристаллы без вкуса и запаха) 
прибавляют небольшими порциями при непрерывном помешивании 
в фарфоровой чашке 10 мл концентрированной азотной кислоты 
(тяга!). По окончании бурной реакции чашку ставят на кипящую 
водяную баню и продолжают размешивать жидкую массу. Раствор 
упаривают при размешивании до прекращения выделения пузырь- 
ков газов и превращения продукта реакции в однородную массу 
желтовато-кремового цвета“ 
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Чашку снимают с бани, дают немного остыть и в еще теплую 
массу добавляют 2 мл разбавленного 1:2 аммиака и быстро пере- 
мешивают. Вся масса при этом окрашивается в пурпурно-красный 
цвет. 

Чашку снова ставят на водяную баню и упаривают при размеши- 
вании до тех пор, пока масса, ставшая от добавления аммиака жид- 
кой, станет несколько вязкой и при охлаждении на палочке будет 
застывать в хрупкую массу. 

Полученную темно-пурпурного цвета массу в нагретом состоя- 
нии отделяют шпателем от стенок чашки и переносят в ступку, 
в которой находится 30—40 г растертого хлорида (или сульфата) 
натрия, растирают до получения однородной массы. 

Препарат применяют как индикатор при комплексометрических 
титрованиях, хранят в банке темного стекла. 


Натрий пиросернокислый 
(пиросульфат натрия) 
№ 25207 °Мол. вес 222,101 


Свойства. Белая плотная масса. Легко растворим в воде. 
Т. пл. 402° С. При нагревании выше 370° С начинает отщепляться 
5О:. . 

Получение. В платиновой чашке нагревают бисульфа 
натрия МаН$О. сначала до плавления {180°С) или продажный 
МаН$О..НзО до 200—250° С, а затем до выделения паров $О;, 
которым дают выделяться 5—10 мин., затем плав охлаждают, раз- 
бивают на куски и помещают в банку с притертой пробкой. 

Реакцию можно вести и в фарфоровой чашке. В этом случае 
расплавленную соль переливают в фарфоровую ступку, по охлаж- 
дении соль дробят на куски и упаковывают в банки. 


Натрий пирофосфорнокислый 


(пирофосфат иатрия) 
МааР2О: .10Н2О Мол. вес 446,051 
Ма4Р2О7 Мол. вес 265, 901 


Свойства. Кристаллогидрат — бесцветные, блестящие кри- 
сталлы; безводный пирофосфат натрия — белая масса. Водный рас- 
твор имеет щелочную реакцию; при кипячении кислых растворов 
переходит в Ма,НРО.. 

Получение. Кристаллический двузамещенный фосфат нат- 
рия Ма,НРО:- 12Н›О помещают в фарфоровую чашку, прикрывают 
ее часовым стеклом для предохранения от разбрызгивания и нагре- 
вают при 120—130° С в течение 4—5 час. для удаления кристалли- 


290 


зационной воды. Затем соль прокаливают 2—3 час. при 550—600° С, 
изредка перемешивая. Прокаливание продолжают до тех пор, пока 
проба, растворённая в воде, будет давать с раствором АЕМОз чисто 
белый осадок. Полученный препарат — безводный пирофосфат 
натрия. 

Для получения кристаллогидрата прокаленную соль растворяют 
при 70—75° С в воде, упаривают при этой же температуре до образо- 
вания сплошной кристаллической пленки и медленно охлаждают 
до 20° С. Кристаллы отфильтровывают с отсасыванием, промывают, 
сушат и помещают в банку с притертой пробкой. 


Натрий сернокислый кислый 


(бисульфат иатрия) 
МаН5$04 ‚НО Мол. вес 138,073 


МаН$04 Мол. вес 120,058 


Свойства. МаН$О, — прозрачные кристаллы. Мутнеет 
на воздухе, но не гигроскопичен. Т. пл. 186? С. 

МаН$О.-Н.О — крупные бесцветные гигроскопичные кристал- 
лы. Хорошо растворим в^воде с сильнокислой реакцией. Т. пл. 
58,5° С. При нагревании теряет воду и переходит в пиросернокис- 
лый натрий. 

Получение. 90 г кристаллического сульфата натрия 
(Ма,5 О, 10Н.О) растворяют в 140 мл разбавленной 1:5 серной 
кислоты. Раствор упаривают на водяной бане и охлаждают. Выде- 
лившиеся кристаллы МаН$О;: . Н›О отфильтровывают с отсасыванием 
и переносят в банку с притертой пробкой. 

Для получения безводного бисульфата натрия нагревают смесь 
71 г Ма, Ох с 27 мл (49 г) концентрированной серной кислоты до пол- 
ной прозрачности. Расплавленную массу выливают в фарфоровую 
или платиновую чашку, охлаждаемую водой. По затвердевании 
вещество разбивают на куски и хранят в банке. 


Реактив Грисса 


Применяют для фотометрического определения нитратов. Гото- 
вят два раствора: [) 0,1 г 1-нафтиламина х. ч. растворят в 100 мл 
воды при кипячении. К охлаждаемому раствору прибавляют 5 мл 
ледяной уксусной кислоты (или 6 мл 80% -ной или 10 мл 50% -ной). 
1-нафтиламин — белое кристаллическое вещество с неприятным 
запахом (1-СьН.МН,, мол. вес. 143,19). 

2) | г сульфаниловой кислоты растворяют в 100 мл воды. Суль- 
фаниловая кислота — белое кристаллическое вещество без запаха 
([СН(МН.,)$О:Н, мол, вес [7 19]. у | 
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Растворы смешивают перед использованием в равных объемах. 
Хранят в плотно закрытых склянках. Допустима лишь слабо-розо- 
вая окраска смеси. Она должна стать незаметной при разбавлении 
1:40. Если окраска более интенсивна, то ее устраняют взбалты- 
ванием с цинковой пылью. Отстоявшийся бесцветный раствор отби- 
рают пипеткой. : 


Реактив Несслера 
(смесь КНёЛм с КОН) 


Реактив Несслера представляет собой бледно-желтую жидкость; 
разлагается на свету. С ионами МНу дает красно-бурый осадок или 
буроватое окрашивание (при малых количествах МН). 

Приготовление. К раствору 132 иода калия в 25 мл 
воды прибавляют при непрерывном размешивании холодный насы-` 
щенный раствор НС] до появления небольшой мути, которую 
отфильтровывают и прибавляют раствор едкого кали (55 г КОН 
в 150 мл воды, см. ниже). 

После добавления едкого кали раствор разбавляют водой до 
250 мл, размешивают и прибавляют по каплям, при непрерывном 
помешивании, насыщенный раствор НС], до появления едва замет- 
ного неисчезающего желтоватого осадка. Дают осадку отстояться 
в закрытой склянке и сливают прозрачный раствор декантацией. 
Реактив должен иметь желтоватый цвет. 

Раствор сохраняют в закрытой склянке в темном месте. 

Раствор едкого кали готовят растворением 55 г КОН в 150 мл 
воды. Раствору дают стоять до полной прозрачности, плотно закрыв 
склянку пробкой. Прозрачный раствор сливают декантацией или 
сифоном. 

Иногда готовят реактив Несслера следующим образом. Раство- 
ряют 45,5 г НЕТ. и 34,9 г КУ в возможно малом количестве воды, 
прибавляют 112 г едкого кали (—146 мл отстоявшегося 50% -ного 
раствора КОН, пл. 1,510) и разбавляют водой до | л. Через неделю 
раствор пригоден для использования. 

Для контроля реактива Несслера к 10 мл воды прибавляют 
0,5 мл стандартного раствора хлорида аммония, содержащего 
0,0`мг/мл МН\, и 0,5 мл реактива Несслера. Через | мин. должна 
появиться буроватая окраска. 


Смесь Эшка 


(смесь окиси магиия и безводного карбоната иатрия) 


з Свойства. Белый рыхлый порошок. Содержание серы в ис- 
ходных реактивах не должно превышать 0,02%. Применяют при 
определении серы в угле. 
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Приготовление. Смешивают 200 г Ма, СО; (х. ч.) с 400 г 
МЕО, тщательно перемешивают в ступке и просеивают через тонкое 
шелковое сито. 


Цинка окись 
710 Мол. вес 81,37 


С войства. Белый порошок с желтоватым оттенком. Термо- 
стойка, при нагревании становится лимонно-желтой, при охлажде- 
нии принимает прежний цвет. Возгоняется при 1800° С. 


Получение. Растворяют 100 г кристаллического нитрата 
цинка 2п(МО;), .6Н.О в 300 мл воды, добавляют 5 мл раствора 
(МН.)з5 и оставляют стоять на сутки, изредка перемешивая. 

Фильтруют и к фильтрату добавляют при перемешивании кон- 
центрированный аммиак (—55 мл) до полного осаждения цинка. 
Осадок 2п(ОН), отфильтровывают с отсасыванием, промывают 8— 
10 раз горячей водой, порциями по 50—60 мл и отсасывают насухо. 
Влажный Сп(ОН), помещают тонким слоем в фарфоровую чашку 
и сушат при 100—120? С, часто перемешивая. Затем осадок прока- 
ливают 3—4 часа при 500—550° С. 

Для получения кристаллического нитрата цинка и(МОз)з- 
.6НзО растворяют небольшими порциями 125 г гранулированного 
цинка в подогретой до 50° С смеси 450 мл воды с 320 мл концентри- 
рованной азотной ‘кислоты в фарфоровой чашке. По растворении 
и отстаивании фильтруют. Фильтрат упаривают до пл. 1,61 и охлаж- 
дают до 5—10° С при частом перемешивании. Кристаллы отсасывают 
и помещают в банку с притертой пробкой. 


| Главау 
СПЕЦИАЛЬНЫЕ ВИДЫ ПРЕПАРАТИВНЫХ РАБОТ 


ПРИГОТОВЛЕНИЕ МОЮЩИХ СРЕДСТВ 


Хромовая смесь 


Хромовая смесь представляет собой 5%-ный раствор бихромата 
калия в концентрированной серной кислоте (по весу). 9,2 г растер- 
того в порошок бихромата калия всыпают в фарфоровую чашку, 
приливают 100 мл концентрированной серной кислоты и нагревают 
на водяной бане при помешивании стеклянной палочкой до полного 
растворения К.Сг.О:. 

Можно пользоваться также раствором Ма»Сг.О, в разбавленной 
серной кислоте. 6 г бихромата натрия растворяют в 100 мл воды 
и прибавляют 100 мл концентрированной серной кислоты. 

Хромовую смесь можно приготовить из хромового ангидрида. 
85 г СГО; растворяют в 120 млводы и приливают 500 мл концентри- 
рованной серной кислоты. 

Готовят также раствор бихромата калия в азотной кислоте. 
20 г К.СгзО, растворяют в 100 мл концентрированной азотной кис- 
лоты. Смесь обладает хорошим моющим действием без подогревания 
и устойчива длительное время. 

Применение. Хромовая смесь является одним из лучших 
моющих средств, так как хроматы в кислом растворе представляют 
сильные окислители. 

Если посуда плохо отмывается от загрязнений водой (при спола- 
‘скивании на стенках остаются капли воды), то ее моют слегка 
подогретой (—50°С) хромовой смесью. В загрязненную посуду, 
сполоснутую водой, наливают на з—*/4 объема хромовой смеси 
и осторожно смачивают ею внутренние стенки. Затем хромовую 
смесь вливают обратно в сосуд, в котором она хранится; посуде дают 
постоять несколько минут, затем обмывают водопроводной водой и, 
наконец, споласкивают дистиллированной водой. 

Если посуда загрязнена парафином, керосином, воском, мине- 
ральными маслами и продуктами перегонки нефти, хромовую смесь 
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применять бесполезно. Не следует также мыть хромовой смесью 
посуду, загрязненную солями бария, так как образующийся в этом 


‚ случае сульфат бария очень трудно удаляется со стенок. 


Пипетки моют хромовой смесью, засасывая ее при помощи рези- 
новой груши (ни в коем случае не ртом!) или погружая пипетки 
в хромовую смесь в высоком цилиндре. При этом пипетки погру- 
жают в хромовую смесь сначала одним концом, а затем другим. 
Уровень хромовой смеси в цилиндре должен быть таким, чтобы 
смачивалось не менее половины длины пипетки. 

Сильно загрязненную и неудобную для мойки посуду (пипетки, 
бюретки и т. д.) оставляют заполненными хромовой смесью на не- 
сколько часов (иногда на ночь). 

После длительного (многократного) употребления цвет хромовой 
смеси переходит из темно-оранжевого в темно-зеленый. Такая хро- 
мовая смесь не обладает моющими свойствами. 

Хромовая смесь сильно разрушает растительные и животные 
ткани (кожу, одежду, обувь), поэтому работать с нею следует осто- 
рожно. Если хромовая смесь попала на руки или одежду, то пора- 
женное место следует немедленно обмыть болыпим количеством 
воды, затем разбавленным раствором аммиака или соды, а затем 
снова водой. 


Перманганат калия 


Применяют 5%-ный водный раствор перманганата калия. Рас- 
твор заливают в загрязненную посуду, затем добавляют к нему тон- 
кой струйкой концентрированную серную кислоту (3—5 мл на 
100 мл раствора). При этом раствор разогревается примерно до 
50—60°С. Серную кислоту не следует добавлять в избытке. Ни в коем 
случае нельзя брать соляную кислоту, так как будет выделяться 
хлор. 

Если после обработки посуды раствором перманганата на стен- 
ках появится бурый налет, то его смывают раствором щавелевой 
(или другой органической) кислоты или раствором бисульфита 
натрия (МаН$О:) или раствором соли Мора. 

Посуду после обработки перманганатом моют водой. Раствор 
перманганата повторно не используется. Следует соблюдать теже - 
меры предосторожности, что и при работе с хромовой смесью. При- 
меняют также щелочной раствор перманганата (5% КМпо, -- 
-- 10—20% МаОонН). 


Кислоты и щелочи 


Для мойки употребляют концентрированные кислоты или щелочи 
(40%-ные растворы). 

Серная кислота применяется для мойки посуды, загрязненной 
смолистыми веществами. Соляная кислота растворяет малораство- 
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римые в воде осадки (некоторые окислы и гидроокиси). Азотная 
кислота применяется для удаления купферона и купферонатов. 
Серной кислотой с добавкой перекиси водорода отмывают посуду 
от осадков соединений титана (при нагревании). 

Хорошо отмывает посуду смесь равных объемов разбавленной 
1:1 соляной кислоты и разбавленной 1:5 перекиси водорода, 
Смесь применяют слегка подогретой (30—40° С). Может использо- 
ваться многократно; не выщелачивает стекло. Вместо соляной 
кислоты для получения смеси можно взять уксусную кислоту: 
(разбавленную 1: 2). 

В загрязненную посуду наливают немного кислоты и смачивают 
ею стенки посуды. Если загрязнения растворяются медленно, то 
продолжительность обработки увеличивают до 5—10 мин. Если 
требуется, то операцию повторяют. 

Концентрированные растворы щелочей (МаОН) применяют для 
удаления некоторых смолистых веществ. 

После мойки посуды кислоту или щелочь разбавляют и понемногу 
выливают в раковину, пустив при этом из крана сильную струю 
воды. 

Посуду после обработки кислотой или щелочью хорошо промы- 
вают водой. | 

Для мытья посуды, загрязненной керосином, применяют извест- 
ковое молоко, представляющее собой 5—10%-ную взвесь Са(ОН)». 
Наливают в посуду немного (100—250 мл на 1 л объема) известко- 
вого молока и энергично встряхивают. При повторении такой оне- 
рации 2—3 раза посуда полностью очищается от следов керосина. 
После обработки известковым молоком посуду моют теплой водой. 


Органические растворители 


Различные органические растворители применяют для удаления 
смолистых и некоторых органических веществ, которые не раство- 
ряются в воде, в кислотах и щелочах. 

Для быстрого удаления следов жиров или масел иногда стаканы 
протирают фильтровальной бумагой, смоченной ацетоном. Остатки 
ацетона быстро удаляются продуванием воздуха. 

Многие органические растворители огнеопасны, поэтому рабо- 
тать с ними следует вдали от огня. Загрязненные органические 
растворители собирают, а затем их регенерируют отгонкой. 


Другие моющие средства 


Для мытья посуды применяют сухую безводную соду, 10% -ный 
раствор тринатрийфосфата, мыло и стиральные порошки (например, 
«Новость»). 

Посуду смывают сначала водой, затем протирают стенки влажной 
тряпкой с сухой содой, после этого хорошо прополаскивают водой. 
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‘бумаги, которые при встряхивании механиче- 


При мытье 10%-ным раствором трехзаме- 
щенного фосфата натрия в сосуд помещают 
кусочки фильтровальной или другой мягкой 


ски удаляют загрязнения со стенок. 

Для мытья бюреток применяют смесь кон- 
центрированной серной кислоты и пергидроля. 
В бюретку наливают 5—10 мл концентриро- 
ванной Н»5О; и 1—2 мл пергидроля (30% -ный 
НзО.). Перемешивая взбалтыванием, смачива- 
ют ею стенки бюретки, смесь выливают и мо- 
ют водой. 

Очень хорошо очищают посуду окислы азо- 
та. Для получения их в промываемом сосуде 
(например, в бюретке) смешивают 1,5 мл кон- 
центрированной азотной кислоты с 0,5 мл эта- 
нола. 

Хорошей моющей жидкостью считается 
спиртовой раствор едкого кали. Его готовят 
растворением 40—50 г твердого КОН в 500 мл 
воды (в фарфоровом стакане). После остыва- Рис. 10. Прибор для 

ния стеклян- 
ния к раствору добавляют спирт-«сырец» р посуды 
до | д. 

Стеклянные цилиндры, ставшие матовыми 
от действия фторидов, делаются снова прозрачными, если их об- 
работать 1 мин. смесью концентрированной серной и 40% -ной 
фтористоводородной кислот (3 : 1) и затем быстро промыть водой. 

Измерительную посуду очищают пропариванием. При этом одно- 
временно происходит выщелачивание из стекла растворимых состав- 
ных частей. Пропаривание производят, пользуясь специальным 
прибором (рис. 10), пока на стенках очищаемого сосуда не будут 
заметны капли. 


ОХЛАЖДАЮЩИЕ СМЕСИ 


Многие соли при растворении поглощают болышое количество 
тепла (обладают отрицательной теплотой растворения). Используя 
для растворения соли ле или снег вместо воды, получают еще более 
низкую температуру. 

Лед и соль перемешивают в мелкоизмельченном виде, для того 
чтобы увеличить поверхность соприкосновения. 


Охлаждающие смеси из льда или снега и соли 


смешивая указанное ниже число граммов соли со 100 а снега 
или мелко истолченного льда, получают следующее понижение 
температуры (табл. 31). 
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Таблица 31 

Соль г тонут Соль г | Температура, 
Мас! 33 —24,2 МНас! 25 —45,8 
{МНа): 50а 62 —49,0 МаМОз '59 —18,5 
{МН4$0,.40Н.О | 96 —1,2 Ма252Оз -5Н2О 67,5 —44,0 
Мё5О-7НО 51,5 —3,9 СаС..6Н»О 143 —55,0 
Ма:СОз.10НаО 20 —2,1 МНаМОз 45 —47,3 
|< 30 —41,1 


Охлаждающие смеси из льда или снега 
и двух солей 


Смешивая указанные ниже количества солей со 100 г льда или 
снега, получают следующие понижения температуры (табл. 32). 


Таблица 32 
Смес Темнпера- Темпера- 
ь солей тура, °С Смесь солей тура, °С 
13,52 КМОв - 26 г МН.С! —47,8 | 32 г МНаМОв -{ 59 г МНа5СМ | —30,6 
52 г МНаМОз - 55 г МаМОз —25,8 | 2 г КМОз -{ 1142 г КЗСМ —34,1 
Эг КМОв -| 67 г МН4а$СМ —28,2 | 39,5 г МНа5СМ -- —37,4 
20г МНаС! + 40г Мас! —30,0 | 54,5 г МаМОв 
132 МНаС! -{ 37,5 г Мам (| —30,7 | 41,6 г МНаМОв-- 41,5 г МаС! | —40,0 


Охлаждающие смеси из кислот и снега 


1) Смешивая кислоту со снегом, получают понижения темпера- 
туры, приведенные в табл. 33. 


Таблица 33 
Смесь Температура, °С 
1 ч. конц. НС сч. снега.... —37,5 
1ч. ›  Н№Озсач. ».... —56 
1ч. › Н)»2$Оаезч 9... —43 


2) Смешивая 66% -ную Н,5О, (пл. 1,57; готовится смешиванием 
59 мл концентрированной Н25О, с 41 мл воды) со снегом, получают 
следующее понижение температуры (табл. 34). 
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Таблица 34 


———_ 


Смесь 

66%-ная Н,5Оь снег Темпера- 66%-ная Н,$0, снег Темпера- 

тура, °С || тура, °С 
г мл г г мл г 

41,8 30,5 52,2 —37 22,1 44,1 71,9 —27 

42,0 26,7 58,0 —35 18,8 12,0 81,2 —25 

35,7 22,7 64,3 —33 15,6 10,0 84,4 —23 

31,0 19,7 69,0 —31 12,6 8,0 871,4 —21 

25,8 16,4 74,2 —29 9,9 6,3 90,1 —49 


Охлаждающие смеси из твердой углекислоты 
Твердая углекислота (сухой лед), взятая в избытке, со следую- 
щими жидкостями при обычном атмосферном давлении дает тем- 
пературу (в°С): 


Температура, °С 


Эфир (С»Н)О оо —77 
Треххлористый фосфор РСВ..... —76 
Этанол СН5ОН .......... —72 
Хлористый этил СаН5С ...... —60 
Хлороформ СНС ......... —77 


Вещества, применяемые в качестве сушителей 


В качестве сушителей в эксикаторах применяют чаще всего 
хлорид кальция, серную кислоту и фосфорный ангидрид. 

Иногда применяют безводный или трехводный перхлорат магния 
(хлорнокислый магний), окись алюминия, безводный сульфат каль- 
ция, окись кальция, плавленое едкое кали и др. (табл. 35). 

Гигроскопичность сушителей характеризуется остаточным коли- 
чеством находящихся в равновесии водяных паров с данным веще- 
ством. Для ее определения медленно пропускают | л влажного воз- 
духа над слоем осушающего вещества и затем измеряют количество 
влаги (вымораживанием), оставшееся в воздухе (см. табл. 35). 

При охлаждении в эксикаторе прокаленных АЁО:, СаО и 50» 
в качестве сушителей следует применять Мё(С!О.)», свежепрокален- 
ный Са$О, или СаО; применение же СаСЁь не имеет смысла. Безвод- 
ный СаСЬ, находясь в эксикаторе, постепенно гидратируется, обра- 
зуя кристаллогидраты: СаСЬь.Н.О, СаСЬь.2Н»О, СаСЬ.4Н.О и, на- 
конец, СаСЬ.6Н.О. Окислы АЪО., СаО и $1Ю, сами будут «сушить» 
гидратированный СаС15 и увеличиваться в весе. 

В особых случаях применяют СаО или МаОН для сушения 
и поглощения СО»; безводный Са(МО:), — для высушивания и хра- 
нения иода; Р.О, — для создания в эксикаторе максимально сухой 
атмосферы. 
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Таблица 35 
Вещества для осушения 


—____ дд 


Количество Количество 
водяных водяных 
паров, остаю- паров, остаю- 
Вещество воздуха “ Вещество мя духа | 
в равновесии в равновесии 
с веществом, с веществом, 
мг мг 
Си5Оа (безводный) 1,40 КОН (в палочках) 0,014 
СаСЬ (безводный, техни- 1,25 АБОз 0,005 
ческий Са5Оа (безводный) 0,005 
МаОН (в палочках) 0, 80 Н2$Оа (безводная) 0,004 
СаСЁф (безводный, х. ч.) 0,36 Сао 0,008 
Ме (С1О4),-ЗНО 0,34 || Ме (Оль (безводный) 0.008 
Силикагель 0,03 Вао 0,0007 


Хлорид кальция 


Свойства. Различают кристаллический хлорид кальция, 
содержащий 95% СаСЬ.6Н.О; гранулированный — СаС..2Н.О, 
содержащий 74% СаСЬ, и плавленый (безводный), содержащий 
93% СаСЬ. 

СаСь.6Н.О — большие бесцветные ромбические кристаллы. Обла- 
дает горько-соленым вкусом. Т. пл. 29,9° С. При нагревании теряет 
АН.О и переходит в белую пористую массу СаСЬ.2Н.О. При крас- 
ном калении теряет остальную воду и переходит в безводный 
СаСЪь — белую кристаллическую массу. Т. пл. 772° С. При плавле- 
нии СаС]ь частично разлагается и переходит в СаО, поэтому его 
растворы имеют щелочную реакцию. Хорошо растворим в воде 
с выделением тепла. Малорастворим в этаноле и ацетоне. 

Приготовление. Для зарядки эксикатора применяют 
«плавленый» хлорид кальция. 200 г гранулированного хлорида 
кальция сплавляют в платиновой чашке с 6—8 г МНа( при 800° С. 
Расплавленную массу выливают в железную форму и по охлажде- 
нии разбивают на куски. 

Заряжают эксикаторы также техническим прокаленным хлори- 
дом кальция. Технический хлорид кальция прокаливают в муфель- 
ной печи или на горелке в алюминиевой сковородке при 250—300? С 
в течение 1—2 час., до тех пор, пока на изломе его кусков не будут 
заметны блестящие кристаллики. Куски разламывают до кусочков 
величиной 5—10 мм в диаметре и отсеивают пыль. 

Хлорид кальция, заметно потерявший свою высушивающую 
способность, регенерируют прокаливанием. 
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Серная кислота 


Свойства. Безводная кислота является гораздо более энер- 
гичным сушителем, нежели хлорид кальция. Гигроскопичность 
95% -ной серной кислоты значительно меньше, чем безводной. 

Получение. Безводную серную кислоту получают нагре- 
ванием концентрированной серной кислоты до выделения обильных 
паров (см. стр. 35). Охлажденную серную кислоту заливают в ниж- 
нюю часть эксикатора, предварительно заполненную кусочками 
битого стекла (трубок), бусинками и т. п. с расчетом, чтобы они 
оказались выше уровня кислоты. 


| Фосфорный ангидрид 


Свойства. Наиболее энергичное высушивающее средство. 
Упругость водяного пара над ним составляет 0,00001 мм рт. ст. 

Р.О; — рыхлая снежно-белая хлопьевидная масса. Имеются 
также стекловидная и кристаллическая модификации. Т. пл. 563° С 
{под давлением). При 347° С возгоняется при атмосферном давле- 
нии. На воздухе энергично поглощает пары воды и расплывается, 
образуя вязкую жидкость. Растворяется в воде с разогреванием, 
образуя метафосфорную кислоту. 

Получение. При возгонке —15% Р.О, конденсируется 
в виде бесцветных кристаллов с алмазным блеском, а остаток за- 
твердевает в стекловидную массу. При нагревании кристаллов 
до 440 С получают аморфный фосфорный ангидрид, который при 
возгонке снова превращается в кристаллический. 


Магний хлорнокислый 
(перхлорат магния, ангидрои) 


Свойства. Перхлорат магния Ме(СЮ.)., Ме(СО.).-ЗН.О 
является энергичным осущающим средством. Способен поглощать 
до 60% воды от своего веса (в 5 раз больше, чем фосфорный ангид- 
рид). Может многократно регенерироваться. 

Безводный Ме(СЮ,), — белая пористая, аморфная масса. При 
смачивании водою наблюдается разогревание с шипением. Приго- 
ден для осушения Но, Оз, СЬь, НМ, СО,, МНз, Н»$ и органических 
жидкостей. 

Ме(С!О.).-6Н.О — игольчатые кристаллы, пл. 1,97. 

Получение. 30% -ную хлорную кислоту (пл.1,21) нейтрали- 
зуют в стакане постепенным добавлением окиси магния до насыще- 
ния. Избыток окиси магния отфильтровывают через фильтр с пори- 
стой стеклянной пластинкой. Щелочной раствор нейтрализуют 
НОЮ, до слабокислой реакции по бумажке конго (до сине-фиолето- 
вого окрашивания), упаривают до начала кристаллизации и охлаж- 
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дают. Выделившиеся кристаллы отфильтровывают на фарфоровой 
воронке с мелкодырчатым дном (фильтровальную бумагу применять 
нельзя). Маточный раствор отсасывают 10—15 мин. Кристаллы 
растворяют в горячей воде, снова упаривают до появления кристал- 
лической пленки и охлаждают. Выделившиеся кристаллы отфиль- 
тровывают отсасыванием, как и в первый раз. 

Полученная шестиводная соль имеет вид белых игольчатых кри- 
сталлов, которые при растворении должны давать прозрачный ней- 
тральный раствор. , 

Для получения тригидрата Мо(С!О,),.ЗН.О шестиводную соль 
помещают в фарфоровую чашку и нагревают на электрической 
плитке. При 145—147° С соль плавится в кристаллизационной воде, 
а затем постепенно затвердевает в пористую массу, состоящую 
главным образом из тригидрата магния. 

Препарат необходимо хорошо перемешивать для предупрежде- 
ния образования сплошной малопористой массы. Температуру повы- 
шают до 170—200° С, причем соль снова плавится, образуя бесцвет- 
ную прозрачную жидкость. При этой температуре соль выдержи- 
вают |-—2 часа, не допуская ее повышения выше 230° С, так как 
соль при этом разлагается на С], Мес], и МеО. | 

Для получения безводного перхлората магния трехводную соль 
измельчают на кусочки диаметром 3—4 мм и помещают в колбу 
Вюрца, соединенную с масляным насосом, дающим разряжение 
до 0,1 мм рт. ст. Между колбой и насосом включают сушильную 
колонку, наполненную СаСЪь. Включив насос, нагревают колбу 
в сушильном шкафу 2—3 часа при 170° С, а затем 3 часа при 220— 
240 С. Полученная белая пористая аморфная масса перхлора- 
та магния содержит не более 0,1% воды. Водный раствор его дол- 
жен быть прозрачным, нейтральным и не давать реакции на хлорид- 
ион. 

Если в лаборатории нет вакуум-насоса, то обезвоживают три- 
гидрат перхлората магния при 170° С, а затем при 240° С в струе 
воздуха, при помощи водоструйного насоса, присоединенного через 
хлоркальциевую трубку к колбе, в которой осушается перхлорат 
магния. Воздух предварительно сушат безводной серной кислотой 
и фосфорным ангидридом. 

Полученный преларат хранят в банке с .притертой пробкой, 
залитой парафином, или лучше — в запаянных ампулах. 

Бывший в употреблении перхлорат магния регенерируют обезво- 
живанием в вакууме или в струе воздуха, как описано выше, 


Окись алюминия 


Свойства. Белый порошок. Такой же энергичный сушитель, 
как и фосфорный ангидрид. Поглощение влаги окисью алюминия 
объясняется адсорбцией, а не гидратацией. После увеличения веса 
на 18% осушающая способность окиси алюминия утрачивается. 
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Получение. АБО; получают путем обезвоживания алюмо- 
аммиачных квасцов в фарфоровой чашке при 100—200° С до полу- 
чения рыхлой массы, которую растирают, а затем прокаливают 
сначала при 800° С и далее 4 часа, при 1250—1300? С. Выход А1.Оз 
10% от веса взятых квасцов. 

АО можно получить также из любой соли алюминия. Осаждают 
гидроокись алюминия аммиаком, отфильтровывают, сушат и про- 
каливают при 850—900 С в течение 3 час. 

Для регенерации использованной в качестве сушителя окиси 
алюминия ее нагревают до 400° С в токе воздуха, высушенного без- 
водной серной кислотой. - 


Сульфат кальция (кальций сернокислый, гипс) 


Свойства. Са$О.-2НзО (дигидрат) — микроскопические 
игольчатые кристаллы. Плохо растворим в воде. При 128° С пере- 
ходит в Саб О.0,5Н.О — белый порошок (полугидрат, демигидрат, 
«жженый гипс»). При замешивании с небольшим количеством воды 
в жидкую кашицу быстро затвердевает, переходя в дигидрат. 

Безводный Са$О, — белый сухой порошок. 

Получение. Растворяют 20 г (МН.).30. в 250 мл, теплой 
воды и 50 г СаСЬ.6Н.О в 200 мл воды, смешивают эти растворы и 
контролируют полноту осаждения: вотфильтрованной части раствора 
не должно образовываться осадка от добавления СаС].. Осадку 
сульфата кальция дают отстояться, промывают 5—6 раз водой декан- 
тацией, отфильтровывают с отсасыванием и промывают до полного 
удаления иона МН (проба реактивом Несслера), Препарат высу- 
шивают на пергаменте при 60—70 С. Полученный дигидрат прока- 
ливают при 500° С до постоянного веса для получения безводного 
сульфата кальция. 

Регенерируют использованный сульфат кальция прокаливанием 
при 5007 С4 


Окись кальция (негашеная известь) 


См. стр. 288. В качестве сушителя применяют свежепрокалеи- 
ную окись кальция. 


‚ Силикагель 


Силикагель`является хорошим адсорбентом для летучих раство- 
рителей и водяных паров. Более энергичный сушитель, чем СаС1, 
и МаОН. ` 

Свойства. Активный силикагель — твердая, бесцветная, 
прозрачная, зернистая стеклообразная масса. При длительном хра- 
нении переходит в кристаллическую форму и в значительной мере 
теряет свою адсорбционную способность. 
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Получение. Смешивают равные объемы растворов силиката 
натрия Ма›51Оз, пл. 1,15 (около 23%) и соляной кислоты, пл. 1,165 
(32,5% НС]. Через 10—15 мин. наступает коагуляция. Через 
сутки гель разрезают на куски и промывают декантацией водой 
до удаления ионов СГ. Желательно иметь зерна геля размером 
4—6 мм, поэтому следует избегать сильного перемешивания при 
промывании. 

Промытый гель наносят тонким слоем на стекло и высушивают 
при частом перемешивании 18—30 час. при 40—50° С, затем 10— 
12 час. при 50—100° С. Препарат отсеивают от пыли и мелочи, про- 
сушивают при 120—130° С в течение 4—5 час., а затем прокаливают 
при 300—320° С в течение 2 час, 


Окись бария 


Свойства. Серовато-белая пористая масса. Легко растирается 
в порошок. На воздухе энергично поглощает пары воды и СО», 
образуя ВаСО,. Применяют как сушитель для газов; превосходит 
по осушающей способности СаО ‘и СаСЬ,. 


Получение. 60 г нитрата.бария Ва(МО,), растирают в ступ- 
ке и помещают в шамотовый тигель емкостью около 70 мл, закрывают 
крышкой н ставят в электрическую или тигельную печь. Прокалива- 
ют под тягой 30 мин. для удаления воды, затем температуру доводят 
до 800° С, соль при этом плавится. В течение 40—50 мин. темпера- 
туру постепенно повышают до 900°С и выдерживают тигель еще 
20—30 мин. при 1000—1100° С для завершения реакции 


2Ва (№0; = 2ВаО -+ 30,-- 4МО; 


Для охлаждения тигель помещают в эксикатор с твердым МаОН 
(для предохранения от СО,). Через 20—30 мин. окись бария как 


можно быстрее переносят металлическим шпателем в банку с при- 
тертой пробкой. 


Нитрат кальция 


Свойства. Са(МО.).-4Н.О — прозрачные призматические 
кристаллы, расплывающиеся на воздухе. Безводная соль — белая 
масса. При прокаливании переходит в Са0. Т. пл. 561° С. Приме- 
няют для заполнения эксикаторов, в которых хранят и сушат 
возогнанный иод. 


Получен ие. Безводную соль получают из кристаллогидра- 
та путем нагревания его до 170° С. 

Для получения кристаллогидрата в раствор 100 мл концентри- 
рованной. азотной кислоты в 30 мл воды вносят карбонат кальция 
до прекращения выделения СО,. Добавляют избыток Са(ОН)» 


И осаждают марганец в виде МпО(ОН), прибавлением по каплям 
30%-ной Н»О. 4 
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ьтруют и кипятят, после охлаждения до 60° С при- 
О одную воду до ПОЛНОГО осаждения пелых 
металлов. Фильтруют через двойной фильтр, упариваю р ьтр т 
до пл. 1,5, подкисляют азотной кислотой, еще раз $ ‚ль рун ти 
охлаждают. Выделившиеся кристаллы отфильтровы ют 
ванием и без сушки помещают в банку © притертой пр . 


ПРИГОТОВЛЕНИЕ МЕТАЛЛОВ- ДЛЯ РЕДУКТОРОВ 


В качестве восстановителей применяют кадмий, висмут, серебро, 
амальгамированный цинк и некоторые другие металлы. 


Кадмий 


Свойства. Серебристо-белый металл. Пл. 8,64. На воздухе 
кадмий тускнеет, покрываясь ПлеНКОМ ОкИСтОв, отр ас к 
талл от дальнейшего оки . У ‹ 

я потной кислоте медленно В разбавленной сорно и соляной 

кислотах. Восстановительный потенциал Е = —0) 10: 8. к 
Электролитический кадмий — серый зернисты р . . 
Получение. Кадмий получают электролизом Водяного рас- 

твора сульфата кадмия. Палочку нь 
ом, помещают в широкую с 

тор), в которую налит раствор С4$0,. (около 400 214). ‚Вторым 

электродом (катодом) является полоска пластиновой На пла. 

тиновая проволока. К ато у та ий т ыы три 

й НОЙ КИСЛОТЫ и 

р катодной плотности тока 0,01 а[см*. Раствор часто переме- 

шивают, следя за тем, чтобы образующийся осадок кадмия не вы. 

‚зывал короткого замыкания между электродами. к ‘ре выд те. 

ния кадмий извлекают из электролитической ванны, пр 

ъ‘кантацией водой и сохраняют в банке под водой. то кадмия 
Для предотвращения загрязнения электролитическ о кадмия 

анодным шламом палочки металлического кадмия помещ 

шочек из тонкой материи или обертывают их марлен. волов 
Нельзя допускать соприкосновения концов медных проводе 

с раствором. Электроды присоединяют платиновой про олок и. 
Для электролиза можно использовать батарею аккуму: тяторов 

с зарядным током 30 а. В цепь включают реостат для пони кения 

напряжения до нужного предела, который находится опыт имп утем 

и при котором выделяется металлический порошок, не 

или губчатый металл. Выход кадмия — около 2ен ‚ 


Висмут 


Свойства, Блестящий, с красноватым оттенком металл. 
Пл. 9,80. Очень хрупок, не обладает ни КОВКОСТЬЮ, Ни тягучестью. 
В порошкообразном состоянии имеет черный цвет. Т. пл. , . 
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На воздухе почти не изменяется. В воде при доступе воздуха окис- 
ляется. Нерастворим в соляной и разбавленной серной кислотах. 
Растворим в азотиой, горячей концентрированной серной кислотах 
и в смеси азотной и соляной кислот. Редокс-потенциал Е, = 
— --0,226 в. 


Получение. Имеющийся в продаже металлический висмут 
достаточно чист и вполне пригоден для аналитических работ. Его 
дробят сначала молотком. на кусочки диаметром в 1—2 мм, затем 
измельчают в фарфоровой ступке. Для заполнения редуктора ис- 
пользуют кусочки диаметром от 0,3 до 0,6 мм. Отсеенную пыль и ме- 
лочь сплавляют в фарфоровом тигле под слоем буры и используют 
снова. Висмут в редукторе хранят под слоем 1 М соляной или сер- 
ной кислоты, наблюдая за тем, чтобы уровень кислоты не был 
ниже уровня висмута в колонке. 


Серебро 


Свойства. Мягкий, тягучий металл. Пл. 10,49. Способен 
кристаллизоваться. Т. пл. 960,5° С. На воздухе медленно покрывает- 
ся тонким слоем Аз›5. Серебро, расплавленное при доступе воздуха, 
поглощает кислород, выделяя его при охлаждении. Фтористоводо- 
родная, соляная и серная кислоты при обычной температуре не дей- 
ствуют на серебро. Горячаяконцентрированная серная кислота рас- 
творяет серебро с выделением $О», образуя Ар„ЗО.. Серебро хорошо 
растворяется в азотной кислоте, образуя Ав №. Редокс-потенциал 
В, = -50,80 в. 

Получение. Для зарядки редуктора готовят серебряный 
порощок. 60 а АёМО; растворяют в 400 мл воды с несколькими кап- 
лями азотиой кислоты. В раствор погружают (подвешивают) ленту 
тонкой листовой электролитической меди, закрепленную одним кон- 
цом на стеклянную палочку, которую кладут на края стакана и сле- 
дят, чтобы поверхность погружения медной ленты составляла 
— 10 см?. 

Раствор перемешивают механической мешалкой или стеклянной 
палочкой до тех пор, пока все серебро не выделится из раствора, 
что проверяется пробой (1—2 мл) раствора с разбавленной соляной 
кислотой. После осаждения всего серебра медную ленту удаляют, 
смыв с нее крупинки серебра. Осадок промывают декантацией раз- 
бавленной | : 200 серной кислотой до удаления большей части меди 
(промывная жидкость бесцветна). Затем серебро взбалтывают с во- 
ДОЙ и выливают смесь в редуктор, в который предварительно поло- 
жено несколько стеклянных бусинок и слой стеклянной ваты тол- 
щиной в 2—3 ми. Трубку редуктора заполняют слоем серебра высо- 
тою в 12—15 см и промывают разбавленной | : 200 серной кислотой 
до удаления иона Си?* (проба с МН). После этого редуктор запол- 
няют разбавленной 1:9 соляной кислотой. Серебро в редукторе 
сохраняется под слоем кислоты, 
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Регенерация серебра. Если редуктор используют 
для восстановления солянокислых растворов железа, то верхняя 
часть колонки серебра постепенно темнеет. Со временем образуется 
черное кольцо высотой в несколько миллиметров. Если это кольцо 
достигнет половины колонки редуктора, серебро необходимо реге- 
нерировать. Для этого соляную кислоту (1:9) в редукторе заменяют 
серной кислотой (1: 200) и в него помещают цинковую палочку. 
Палочку держат в редукторе до полного восстановления темного 
хлорида серебра в светлое металлическое, после чего цинковую па- 
лочку удаляют, а редуктор промывают разбавленной | : 200 сер- 
ной кислотой до отрицательной реакции на цинк С КаБе(С№,, после 
чего редуктор снова заполняют разбавленной соляной кислотой. 

Однажды заряженный серебряный редуктор, вследствие ничтож- 
но малой растворимости серебра в разбавленных соляной и серной 
кислотах и своевременном восстановлении хлорида серебра, обе- 
спечивает выполнение нескольких тысяч определений. 


Амальгамированиый циик 


Готовят из гранулированного цинка. Кусочки цинка необходимо 
измельчить. Для этого гранулы цинка нагревают до расплавления 
(т. пл. 419,5°С), выливают металл в предварительно нагретую сталь- 
ную ступку и быстро растирают пестиком. Металл, застывая (200— 
300° С) превращается в хрупкую модификацию, сравнительно легко 
измельчающуюся в крупку. Отсеивают зерна размером в 1—3 мм. 

300 г крупки обрабатывают 5—10 мин. 300 мл 2%-ного раствора 
НеСЬ или Нё(№:). с 2 мл концентрированной азотной кислоты. 
Раствор сливают, амальгамированный цинк промывают деканта- 
цией водой и сохраняют в закрытой склянке под водой. 

Для длительного хранения амальгамированный цинк высущи- 
вают на водяной бане и помещают в банку с корковой пробкой, 
залитой парафином. 

Для многих аналитических работ гранулированный цинк можне 
амальгамировать без измельчения. 

Амальгама цинка. Готовят путем растворения 3 8 
мелких кусочков цинка в 100—130 г ртути с несколькими милли- 
литрами (10—20) разбавленной 1:10 Н»5О; или 1: 5 НСЁ. Раство- 
рение проводят в фарфоровой чашке при нагревании на водяной 
бане в течение 10—15 мин., перемешивая содержимое стеклянной 
палочкой. Амальгаму промывают водой, взбалтывая в склянке 
с притертой пробкой, и переливают в делительную воронку. Из во- 
ронки спускают лишь жидкую амальгаму, оставляя твердую часть 
(если она имеется) в воронке. Амальгаму хранят в банке с притертой 
пробкой под водой с несколькими каплями Н»5Оа. 


1 Кислота необходима для растворения пленки окиси ина цинке. 
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ПОЛУЧЕНИЕ ГАЗОВ 


В аналитических работах обычно исполь- 
зуются следующие газы: сероводород, дву- 
окись серы, углекислый газ, водород, азот 
и др. Дяя получения некоторых из них 
необходим аппарат Киппа (рис. 11). 

Аппарат Киппа состоит из сосуда с пе- 
ретяжкой для образования газа и большой 
шарообразной воронки. 

Когда кран газоотводной трубки а за- 
крыт, то кислота вытесняется образовав- 
шимся газом в шарообразную воронку и 
реакция образования газа прекращается. 
При открывании крана кислота из воронки 
перетекает в нижний сосуд, соприкасается 
с твердым веществом и газ снова начинает 
выделяться. 

Твердое вещество помещают в верхней 
рис. 11. Аппарат Кипиа Части сосуда (6), выше перетяжки, благо- 

даря чему оно не входит в соприкоснове- 
ние с находящейся на дне прибора кислотой в то время, когда 
прибор не работает. 

Воронка вставлена в прибор на шлифе. 

Перед зарядкой аппарата Киппа следует смазать все пришли- 
фованные части вазелином. Газоотводную трубку с краном а встав- 
ляют в резиновую пробку, которой закрывается верхний тубус. 
Через этот тубус помещают в аппарат соответствующий твердый 
реагент (СаСО,, Ееб и т. д.). Нижний тубус служит для выливания 
отработанной кислоты. Он плотно закрывается резиновой или стек- 
лянной притертой пробкой с густой смазкой. 

Для того чтобы твердый реагент не проваливался в отверстие 
между передней и нижней частью прибора, вставляют широкую стек- 
лянную трубку с отверстиями. При наличии такой трубки зарядку 
аппарата производят через верхнее отверстие среднего шара, накло- 
нив аппарат так, чтобы реагент не попадал в нижнюю часть аппа- 
рата. , 
Если такой трубки нет, то нижнее отверстие среднего шара за- 
крывают кружком из твердой резиновой пластины, в которой посре- 
дине имеется широкое отверстие для трубки воронки и несколько 
небольших отверстий, через которые могла бы свободно проходить 
кислота. Иногда для этой цели используют резиновую пробку 
подходящих размеров, но это мало удобно. 

Для выливания отработанной кислоты аппарат ставят в водо- 
проводную раковину и открывают нижнюю пробку, одновременно 
пустив воду из водопровода. Чтобы кислота не выливалась слишком 
сильной струей, можно прикрыть горло воронки ладонью, регули- 
руя поступление воздуха. 
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По окончании работы кран газоотводной трубки закрывают 
и тогда вся кислота вытесняется выделяющимся газом в шар воронки. 
Выделение газа обычно продолжается еще некоторое время за счет 
кислоты, смачивающей реагент, и пузырьки газа пробулькивают 
через кислоту, находящуюся в воронке. При этом может произойти 
разбрызгивание кислоты из отверстия воронки. Во избежание 
этого следует, после того как закроют газоотводный кран, выждать 
некоторое время, пока нижняя часть аппарата заполнится газом, 
после чего снова открывают кран для выпуска газа и затем опять 
закрывают. Чтобы брызги кислоты не вылетали из отверстия шаро- 
образной воронки, в нее вставляют обычную химическую или спе- 
циальную предохранительную воронку. 

Не следует наливать в аппарат Киппа слишком много кислоты. 
Аппарат Киппа ставят на фарфоровый поддон или кювету. 


Сероводород 


Сероводород — бесцветный газ с весьма неприятным запахом. 
Растворим в воде и этаноле. Вес | л Н.5 — 1,5 г (при нормальных 
условиях). 

Сероводород при комнатной температуре и давлении 15—16 атм 
сгущается в жидкость. Жидкий сероводород подвижен, как эфир. 
Пл. 0,938 (при —81°О. 

Сероводород в водном растворе обладает слабокислотными 
свойствами [бкрашивает лакмус в красный цвет). 

Для освобождения раствора от Н5 его кипятят с одновремен- 
ным пропусканием СО.. 

Сероводород — сильный яд, действующий на нервную систему. 
Все работы с ним проводят только под тягой. Неболышие концентра- 
ции действуют раздражающе на дыхательные пути, глаза и вызы- 
вают головную боль. Предельно допустимая концентрация серово- 
дорода в рабочем помещении — 0,01 мг/л. (О помощи при отравле- 
нии см. на стр. 337.) 

Сероводород обычно получают в аппарате Киппа, заряжая его 
кусочками сульфида железа диаметром 1—2 см и серной 25%-ной 
(разбавленной 1:4) или соляной 20%-ной (разбавленной | : 1) 
кислотой. 

Можно также получить сероводород из сульфида натрия, кото- 
рыи помещают в двугорлую склянку и медленно, по каплям, прили- 
вают из капельной воронки 5—10%-ную соляную кислоту, пока- 
чивая склянку для более равномерного смачивания. Прибавление 
значительного количества кислоты может вызвать выброс пробок 
и даже разрыв склянки. 

Для очистки от капелек кислоты сероводород пропускают через 
промывалку с неболыним количеством воды. 

Сероводород можно получить в колбе Вюрца нагреванием до 
300° С смеси | в. ч. порошковой серы с 1 в. ч. парафина с небольшой 
добавкой асбеста. 
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При пропускании Н2б через. раствор удобно применять кониче- 
скую колбу, закрыв горло ватным тампоном. При этом пространство 
над раствором наполняется газообразным Н25, что увеличивает‘его 
растворимость и способствует более быстрому и полному осаждению. 

Осаждение сероводородом производят из растворов, не содер- 
жащих окислителей, например азотной кислоты, а также больших 
количеств ионов трехвалентного железа. 

Сероводородная вода — насыщенный раствор серо- 
водорода в воде. При комнатной температуре концентрация Нз$ 
составляет —0,1 М. Получают пропусканием сероводорода через 
воду до насыщения. 

Во избежание болыших потерь иногда Н.5 подводят в охлаж- 
даемую и часто взбалтываемую, закрытую пробкой склянку, запол- 
иенную до половины водой. Окончание насыщения устанавливают 
° по прекращении поступления газа через очистительную склянку. 

Сероводород, растворенный в воде, окисляется кислородом воз- 
духа и мутнеет, выделяя серу. Раствором Н.5 наполняют скпянку 
возможно полнее и плотно закрывают пробкой. Раствор Н»$ под 
запарафинированной пробкой при хранении на холоду и в темноте 
сохраняется без изменений длительное время. 

Сероводородную воду применяют для осаждений катионов [У 
и \ аналитических групп и промывания сульфидных осадков. 


Двуокись углерода 


Углекислый газ — бесцветный газ без запаха, слабокислова- 
того вкуса. Не горит и горения не поддерживает. Довольно хорошо 
растворяется в воде, образуя очень слабую угольную кислоту НзСОз. 
Растворим в этаноле. 1 лСО, весит при нормальных условиях 1,98 в. 
Плотность по воздуху — 1,58. 

Углекислый газ получают в аппарате Киппа из мрамора (СаСО,), 
загружая кусочки его размером 2—3 см и действуя на СаСО; раз- 
бавленной 1:1 соляной кислотой. Серная кислота не пригодна, 
так как в результате реакции образуется малорастворимый СаЗО4. 

Для очистки СО. от следов НС и высушивания его пропускают 
через две промывалки с водой и концентрированной серной кисло- 
той. Для очистки от следов сероводорода углекислый газ пропу- 
скают через 5—10%-ный раствор Си$О. 


Водород 


Водород — бесцветный газ без запаха и вкуса. На воздухе горит 
бледно-голубоватым пламенем. В | объеме этанола растворяется 
0,069 объема Нь, в 1 объеме воды — 0,018 объема Н» при обычной 

` температуре. | л Н» весит при нормальных условиях 0,08995 а. 
Некоторые металлы (РЬ, Р+, Ее, Си) в раскаленном состоянии погло- 
щают значительные количества водорода. Для водорода характерна 
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кимическая пассивность на холоду и болышая активность при 
высокой температуре или при наличии катализатора. 

Водород получают в аппарате Киппа, действуя на гранулиро- 
ванный цинк разбавленной 1:1 соляной или разбавленной 1:8 
серной кислотой. Цинк применяют очищенный от мышьяка. 

Если реакция выделения водорода проходит очеиь медленно, 
то к кислоте добавляют несколько капель раствора СиСШь (к соля- 
ной кислоте) или СибО/ (к серной кислоте). Медь выделяется на 
цинке и образует с ним гальваническую пару, что ускоряет выде- 
ление водорода. 

Водород с воздухом образует смесь, способную взрываться. 
Необходимо убедиться в чистоте получаемого водорода. Для этого 
из аппарата Киппа, пропуская газ через всю установку, через неко- 
торое время в пробирку (держа ее вверх дном) отбирают пробу водо- 
рода и подносят отверстие пробирки к пламени горелки. Если при 
этом водород горит спокойно, то он не содержит примеси воздуха. 

В противном случае следует еще выпустить из аппарата часть 
газов и снова повторить испытание. Этот процесс повторяют до полу-. 


чения спокойного слабосветящегося пламени водорода. 
. . 


ПОЛУЧЕНИЕ ДИСТИЛЛИРОВАННОЙ ВОДЫ 


Простейший прибор для дистилляции (перегонки) воды состоит 
из перегонной колбы (колбы Вюрца), холодильника и приемника. 

Соединения в приборе должиы быть плотными, они могут быть 
осуществлены при помощи резиновых пробок, а еще лучше, если 
прибор будет сделан на шлифах. Отводная трубка колбы Вюрца 
должна входить в форштос холодильника на 4—5 см от пробки. 
В перегонную колбу помещают несколько (два-три) стеклянных ка- 
пилляров, запаянных с одного конца для того, чтобы кипение было 
равномерным. Перегонную колбу заполняют водой не более чем 
на 2/з ее объема. Нагревают на газовой горелке или электроплитке, 
следя за тем, чтобы кипение шло равномерно и спокойно. 

В таком же приборе можно перегонять дистиллированную воду 
вторично для получения бидистиллята. 

В лабораториях, где требуется много дистиллированной воды, 
пользуются перегонными кубами с электрическим обогревом. 


Перегонный куб тнпа ПК-2 


Устройство куба (рис. 12). Перегонный куб состоит 
из котла / камеры испарения, в дно которого вмонтироваи электро- 
нагревательный элемент 2. Снаружи котел защищен металлическим 
кожухом 3. Верхняя часть куба является конденсатором пара 4. 
Сбоку имеется уравнитель 5— устройство автоматического напол- 
нения котла водой. 
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Рис. 12; Перегонный куб типа ПК-2 


Во время работы куба вода непрерывно поступает из водопро- 
вода в котел через конденсатор (в котором она подогревается) 
и уравнитель. Уравнитель обеспечивает сохранение постоянного 
уровня воды в котле — излишек воды выливается через нижнее 
отверстие уравнителя 6 (рис. 12, а). 

В котле вода, нагреваемая электроэлементом, превращается 
в пар, который через патрубок 7 поступает в конденсатор и, конден- 
сируясь, выходит через нипель 8 по резиновой трубке в приемник 
для дистиллированной воды. В корпусе конденсатора имеется не- 
болышое отверстие 9, предотвращающее повышение давления. 

Пользование кубом и уход за ним. Включение 
куба в электросеть напряжением в 127 или 220 в переменного одно- 
фазного тока производят по схеме (см. рис. 12,а и 6), пропустив 
провода через втулку в отверстие кожуха 10. Перед работой куб 
заземляют, для чего на кожухе имеется специальный болт с гайкой. 
На нипели конденсатора надевают резиновые трубки, одну’ из них 
присоединяют к водопроводу, а другую опускают в бутыль для 
приема дистиллированной воды. На нирель крестовины уравни- 
теля б надевают резиновую трубку для отвода излишней воды. 

После того как все трубки присоединены и провода подключены 
к кубу, проверяют положение сливной трубки 11: необходимо, что- 
бы ее нижний конец находился над воронкой уравнителя. Открыв 
кран водопровода, пускают воду в котел через конденсатор и урав- 
нитель. Начало слива воды через трубку крестовины означает на- 
полнение котла водой, после чего можно включать ток. Слив воды 
должен быть непрерывным в течение всего времени работы куба. 

По окончании работы куба сначала выключают электроподогрев, 
а затем закрывают поступление воды. Открыв кран крестовины 12, 
или кран 12 на рис. 12,6, выпускают воду из котла. 

Нагревательные элементы периодически, в зависимости от жест- 
кости воды, необходимо очищать от накипи — это улучшает нагрев 
и удлиняет срок их службы. Для промывки котла, очистки нагрева- 
тельных элементов или замены в случае выхода их из строя, отвер- 
тывают гайки 1/3 и снимают флянец 14. Отвертывают гайки, крепя- 
щие элемент, снимают шайбы, вынимают электроэлемент и заменяют 
или чистят его. 

`Производительность куба 4—5 л/час; мощность электронагре- 
вательных элементов 3,5—4 квт. 

Кроме описанного имеются перегонные кубы и другого устрой- 
ства. К каждому дистиллятору прилагают паспорт, описание и пра- 
вила пользования им, которыми и надлежит пользоваться при его 
эксплуатации. 

Дистиллированную воду контролируют согласно техническим 
условиям по ГОСТ 6709-—53. Технические условия на дистиллиро- 
ванную воду следующие: 

1) дистиллированная вода представляет собой прозрачную бес- 
цветную жидкость без запаха и вкуса; 
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2) сухой остаток не должен превышать 5 мг на 1 4; 

3) прокаленный остаток не должен превышать | мг на Гл; 

4) РН должен находиться в пределах 5,4—6,6; 

5) количество аммиака и аммонийных солей не должно превы* 
тать 0,05 мг на 1 4; 

6) дистиллированная вода должна выдерживать испытания 
на сульфаты (301), хлориды (СГ), нитраты -(МОз), металлы группы 
Н,5 и (МН.)›5, кальций (Са?) и окисляемость. 

Испытания дистиллированной воды. Сухой 
остаток. 500 мл дистиллированной воды выпаривают на ВОДЯНОЙ 
бане под предохранительным колпаком в предварительно прокален- 
ной и взвешенной платиновой чашке. Воду подливают в чашку пор- 
циями по мере испарения. Чашку с сухим остатком выдерживают 
1 час в сушильном шкафу при 105—110 С, охлаждают в эксикаторе 
и взвешивают. Вес сухого остатка не должен превышать 2,5 ма. 


Прокаленный остаток. Сухой остаток, полученный, как ука- 
зано выше, прокаливают 5 мин. при слабо-красном калении, охлаж- 
дают и взвешивают. Вес прокаленного остатка не должен превы- 
шать 0,5 мг. 

Сульфаты (50:). К. 100 мл испытуемой воды в конической колбе 
емк. 250 мл прибавляют 1 мл соляной кислоты пл. 112 и 2 мл 
10%-ного раствора хлорида бария. Через 18 час. дно колбы не дол- 
жно быть матовым от выделившегося осадка Ва$О, (сравнивать сле- 
дует с колбой, содержащей одну воду). 

Хлориды (СГ). К 100 мл испытуемой воды прибавляют 0,5 мл 
азотной кислоты пл. 1,15 и 1 мл 0,1 № раствора АЗМОз. Через 
10 мин. не должно быть заметно мути или опалесценции. 


Металлы группы Нз5$ и группы (МНа)»5. К 100 мл прокипяченной 
и охлажденной испытуемой воды в цилиндре с притертой пробкой 
добавляют 5 мл свежеприготовленной сероводородной воды и через 
10 мин. наблюдают окраску. Затем добавляют 2 мл 10%-ного рас- 
твора МН.ОН и через 10 мин. снова наблюдают окраску. В обоих 
случаях вода должна оставаться бесцветной. 


Кальций (Са?*). К 200 мл испытуемой воды прибавляют 4 мл 
10%-ного раствора аммиака и 25 мл раствора оксалата аммония, 
нагревают до кипения и дают стоять в течение 18 час. Дно не дол- 
жно быть матовым от осадка СаС,Ои. 

Раствор оксалата аммония готовятследующим образом: раство- 
ряютб г МН. в 60 мл воды, добавляют 10 мл насыщенного раствора 
(МН.)-С.Ох и 5 мл 10%-ного раствора МН«ОН, нагревают до кипе- 
ния, дают стоять сутки и отбирают пипеткой —40 мл прозрачного 
раствора, который и применяют для испытания на Са**. 

Окисляемость. К 100 мл испытуемой воды прибавляют 2 мл сер- 
ной кислоты пл. 1,11 и 0,15 мл 0,01 М раствора КМпО,. Раствор 
кипятят 3 мин. При сравнении с чистой дистиллированной водой 
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в испытуемой воде должен наблюдаться розовый оттенок. Сравне- 
ние проводят в проходящем свете на белом фоне. 

РН воды проверяют с помощью индикаторов. При добавлении 
к 10 мл испытуемой воды одной капли раствора фенолового красного 
окраска должна быть желтой или желто-розовой; при добавлении 


ОДНОЙ капли раствора метилового красного окраска должна быть 
чисто желтой. 


ОЧИСТКА ВОДЫ ПРИ ПОМОЩИ ИОНООБМЕННЫХ СМОЛ 


Для выполнения многих аналитических работ с успехом можно 
пользоваться, деминерализованной водой, полученной пропуска-. 
нием обычной воды через колонку с ионообменными смолами. Это 
дает возможность полностью обессолить воду и получить ее, по 
свойствам близкую к дистиллированной воде. В табл. 36 приведена 
характеристика простой, деминерализованной и дистиллирован- 
Ной ВОДЫ. | 

Таблица 38 


Характеристика простой, деминерализоваиной и дистиллированной воды 


Вода 
Характеристика деминерали- дистиллиро- 
простая зованная ванная 
РН... еее 6,9 6,7 6,3 
Электропроводность, ом ..... — 3.108 7.410 
Общее количество растворенных 
веществ, ч./1 млн. ч. НО .... 147,9 6,9 3,9 
В том числе: 
летучие вещества ...... 39,6 2,5 2,6 
неорганические вещества... 78,2 4,4 1,3 
Из иих: | | 
железо еее. 0,07 - 0,01 0,25 
кремний еее 2,0 2,0 0,25 


Для очистки (деминерализации) воду пропускают последователь- 
но через две колонки, соединенные вместе в одну установку. Одна 
колонка заполнена катионитом, вторая — анионитом. Колонки 
могут быть сделаны из стекла или винилпласта. Размер колонок 
определяется потребным количеством воды. 

Для деминерализации воды применяют катиониты марок КУ-1, 
КУ-9 и СБС и аниониты АН-1, АН-2Ф и др. Наилучшей величи- 
вой зерен ионитов считается 0,2—0,4 мм (40—70 меш). Иониты 
растирают в ступке или в шаровой мельнице и отсеивают зерна 


‘нужного размера при помощи набора сит. Затем ионит промывают 
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декантацией для удаления пыли до тех пор, 
пока промывные воды не будут совершенно 
прозрачны. В нижний конец колонки поме- 
щают стеклянные бусы и поверх их стеклян- 
ную вату; в колонку наливают до половины 
ее емкости воду. При заполнении колонки 
ионитом необходимо следить за тем, чтобы 
между зернами не попадали пузырьки возду- 
ха. Поэтому колонку заполняют ионитом вме- 
сте с водой, хорошо взмучивая его в стакане и 
выливая в колонку. Так повторяют до тех 
пор, пока весь ионит будет переведен в ко- 
лонку; воду из колонки по мере ее накопле- 
ния спускают, но не ниже уровня ионита. 
Ионит должен всегда находиться под слоем во- 
ды. Если уровень воды в колонке почему-либо 
сильно понизился, то колонку перезаряжают 
Рис. 13. Ионообменная СНОВа, так как колонка с пузырьками воздуха 
колонка для очистки СИЛЬНО понижает свою производительность. 


воды Сверху ионит в колонке покрывают. тонким‘ 


слоем стеклянной ваты и бусами. 
Для набухания иониты оставляют в воде на одни сутки. Затем 
катионит переводят в Н*-форму. Для этого колонку заполняют 


2М№ раствором соляной кислоты и выдерживают одни сутки, после, 


чего катионит промывают дистиллированной или деминерализован- 
ной водой до нейтральной реакции по метиловому оранжевому. 
Промывание ведут примерно с такой же скоростью, как и деминера- 
лизацию, до тех пор, пока проба воды с каплей метилового оранже- 
вого не будет давать красного окрашивания. 

Анионит переводят в ОН`-форму. Для этого выдерживают его 
после набухания в 1 № растворе МаОН в течение одних суток. Затем 
промывают деминерализованной водой до нейтральной реакции 
по фенолфталеину (до получения бесцветной пробы с каплей фенол- 
фталеина). 

Подготовленные таким образом колонки соединяют вместе, как 
показано на рис. 13, и подсоединяют к водопроводному крану. Воду 
пропускают сначала через катионит, а затем анионит. Ток воды 
регулируют краном или зажимом, скорость его зависит от размера 
колонки. Вода в анионитную колонку поступает по сифону. 

Обменная емкость катионитов составляет 4,0 мг-экв/г, анионитов 
3,5—4,0 мг-экв/г. Если округленно емкость ионитов считать равной 
3,5 мг-экв/е, то в случае колонок, вмещающих по | кг катионита 
и анионита, при жесткости воды, равной 6 мг-экв/л, можно 


было бы очистить теоретически р = 583 л воды. Практи- 


чески используют емкость ионитов лишь на 60—70%, после чего 
колонки ставят на регенерацию. Если принять использование 
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емкости ионитов на 70%, то после получения вт о 408 4 
воды колонку следует ставить на регенерацию. Для бесперебойного 
получения деминерализованной воды изготовляют две пары колонок, 
из которых одна пара находится в работе, а вторая в это время реге- 
нерируется. 

При регенерации колонки разъединяют. Через колонку катио- 
нита пропускают 400 мл (на 1 кг катионита) 2М№ НС] по каплям 
и промывают деминерализованной водой с той же скоростью до 
нейтральной реакции по метиловому оранжевому. Анионитную 
колонку регенерируют промыванием 400 мл |1 М раствора МаОН 
(на | кг анионита) и промывают деминерализованной водой по кап- 
лям до нейтральной реакции по фенолфталеину. 

Деминерализованную воду контролируют определением жест- 
кости титрованием 0,01 № раствором коплексона 111. 

Грубый (качественный) контроль можно выполнить при помощи 
4%-ного раствора (МНа)›С2О. и 2%-ного раствора АёМО; (2—3 мл 
воды и трех — пяти капель раствора реактива). Появление мути 
укажет на загрязнение воды (Са?* и СГ). 

Колонки для очистки воды работают очень долго (несколько лет). 

Для определения жесткости водопроводной во- 
ды отбирают пипеткой 100 мл ее в колбу для титрования, добав- 
ляют 5 мл аммиачного буферного раствора рН 10 (20г хлорида аммо- 
ния и 100 мл концентри рованного аммиака в | л воды), 0,1—0,2 г 
индикатора (мурексида в смеси с МаС]) и титруют 0,1—0,05 № рас- 
твором комплексона Г до перехода окраски из розовой в лиловую 
(аметистовую). 

Жесткость воды выражается в миллиграмм-эквивалентах на литр. 


ж = "=. 1000, 


|) 


где № — нормальность раствора комплексона ПТ; 
а — число миллилитров раствора комплексона ПП; 
о — объем пробы воды. 


Для определения жесткости деминерализован- 
ной воды титрование ведут 0,01 № раствором комплексона [И 
в присутствии кислотного хром-темно-синего. 

° К 100 мл воды добавляют 5 мл аммиачного буферного раствора 
(РН 10), 0,1—0,2 г индикатора и титруют до изменения окраски 
из красной в сине-сиреневую. 

`Титр 0,01 № раствора комплексона ПТ устанавливают по 0,01 № 
раствору сульфата магния.0,01 № раствор Мз?* готовят из фиксанала 
или растворением 1,2325 г сульфата магния (МеЗО,.7Н.О) в мер- 
ной колбе емк. | л. Если требуется, титр раствора устанавливают 
весовым методом, осаждая Ме? ионами фосфата. 

Жесткость вычисляют по формуле, приведенной выше. 
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РЕГЕНЕРАЦИЯ МЕТАЛЛОВ ИЗ ЛАБОРАТОРНЫХ ОТХОДОВ 
Регенерация серебра 


Отработанные растворы и осадки хлорида серебра собирают 
в болыцую бутыль и добавляют соляную кислоту для полного 
осаждения АёС|. Поле отстаивания АС жидкость осторожно 
сливают. | 

Осадок кипятят с гранулированным цинком в присутствии соля- 
ной кислоты. Металлическое серебро отделяют от избытка цинка, 
промывают декантацией, растворяют в азотной кислоте и снова 
осаждают соляной кислотой. Осадок выдерживают в течение суток 
в присутствии 13—16%-ной Н№Оз, отфильтровывают и промывают 
водой. Затем его размешивают с водой, подкисляют разбавленной 
серной кислотой до слабокислой реакции по конго и добавляют 
гранулированный цинк (23,5 г на 100 г АёС]). Смесь постепенно 
разогревается, при этом большая часть цинка растворяется, а оса- 
док серебра выпадает на дно. 

Если проба порошка после промывания водой полностью раство- 
ряется в азотной кислоте, то выделение серебра считают закончен- 
ным. В противном случае добавляют еще 10% цинка и нагревают 
на водяной бане несколько часов. 

Порошок серебра отфильтровывают с отсасыванием, промывают 
до удаления ионов СГ, обрабатывают 10%-ным раствором серной 
кислоты для растворения избытка цинка, промывают водой до уда- 


ления $0 и высушивают серебро при 80—100? С. 


Регенерация платины 


1) К раствору солей платинохлористоводородной кислоты до- 
бавляют муравьиную кислоту, нагревают до кипения и постепенно 
приливают раствор Ма.СО. при помешивании. Выпадает осадок 
платиновой черни, который отфильтровывают с отсасыванием, про- 
мывают водой, подкисленной соляной кислотой, и `высушивают. 

2) Для регенерации платины из лабораторных остатков, содер- 
жащих хлороплатинат калия КэР4СЁ и этанол, растворы выпари- 
вают почти досуха, растворяют остаток в воде и выливают в раствор. 
МаОН (пл. 1,2), содержащий 8% глицерина, нагревают до кипения. 
Платина при этом выделяется в виде черного порошка, который 
промывают сначала водой, затем соляной кислотой, снова водой, 
и, наконец, прокаливают. 


Регенерация солей уранила 


Фильтраты после осаждения ионов натрия собирают в специаль- 
но выделенную для этого склянку. Осадки натрий-цинк-уранил- 
ацетата собирают отдельно. 

К раствору, содержащему соль ураиила, добавляют сухой 
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МаС| и хорошо взбалтывают. Выделившийся осадок натрий-цинк- 
уранилацетата отфильтровывают, 

Осадок натрий-цинк-уранилацетата растворяют в горячей воде 
в болышой колбе и осаждают уранат аммония избытком 30%-ного: 
раствора МН и добавкой МН.ОН. Нагревают смесь при переме- 
шивании на водяной бане несколько часов. Осадку ураната аммо- 
ния дают осесть, раствор сливают, а осадок промывают деканта- 
цией горячей водой несколько раз. Затем его отфильтровывают через 
воронку Бюхнера, отсасывают и промывают 2 раза водой. Раство- 
ряют в горячей 80%-ной уксусной кислоте и упаривают до появ- 
ления кристаллической пленки, охлаждают до 15—20° С, отфильт- 
ровывают с отсасыванием выделившиеся кристаллы, растворяют 
их в воде, слабо подкисленной уксусной кислотой, и перекристал- 
лизовывают ацетат уранила. 


Очистка ртути 


Ртуть — белый жидкий металл с синеватым оттенком. Пл. 13,55. 
Затвердевает при —39° С. Кипит при -356,7°С. На воздухе при 
обычной температуре не окисляется. Окисление происходит только 
при длительном нагревании при температуре кипения. Совершенно 
чистая ртуть образует круглые, блестящие, легко подвижные капли. 
Загрязненная ртуть покрыта пленкой и оставляет на фильтре 
темные пятна. ` 

Хранить ртуть следует в закрытых склянках или под слоем воды. 
Работы со ртутью проводят под тягой. Пары ртути 
сильно ядовиты. 


Очистка. Около 0,3 ке ртути, загрязненной 
различными металлами, например при применении в 
качестве катода или в полярографии, помещают в де- 
лительную воронку с притертой пробкой (емк. 2—3 /), 
приливают 1,5 л азотной кислоты (1:5), нагретой 
до 50°С, закрывают воронку пробкой и энергично 
встряхивают. Азотную кислоту сливают и повторяют 
промывку новой порцией азотной кислоты. Этот про- 
цесс повторяют до тех пор, пока поверхность ртути 
не станет блестящей. Затем ртуть промывают несколь- 
ко раз водой. 

Ртуть очищают также в приборе Оствальда (рис. 14), 
который представляет собой стеклянную трубку высо- 
той 70 см, диаметром 3,5 см, оканчивающуюся сифон- 
ной трубкой. Боковая отводная трубка с краном 
служит для сливания промывной жидкости. 

Перед началом очистки сифонную трубку запол- 
няют чистой ртутью. В прибор наливают 8%-ный 
раствор НМ№Оз, содержащий 30 г/л нитрата‘одновалент- „Рис. 14. При- 


ной ртути. В верхний конец прибора вставляется во- бор Оствальда 
ронка, трубка которой оттянута почти в капилляр и ртути 
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отогнута в сторону. В воронку помещают сухой складчатый фильтр, 
в центре которого сделано иглой два-три отверстия диаметром 
—0,8 мм. Ртуть, пройдя через отверстия в фильтре, проходит через 
промывную жидкость в виде мельчайших капелек. Загрязненную 
ртуть пропускают 5—6 раз. Затем заменяют промывную жидкость 
в приборе водой и промывают ртуть еще 2—3 раза. Ртуть сушат 
листочками фильтровальной бумаги. 

При отсутствии прибора Оствальда ртуть можно очистить в бю- 
ретке емк. 100 мл. 

Для полярографического анализа ртуть очищают перегонкой 
в вакууме (необходимо соблюдение всех предосторожностей). 


ПРАВИЛА ПОЛЬЗОВАНИЯ ПЛАТИНОВЫМИ ИЗДЕЛИЯМИ 


Свойства платины. Пл. 21,40—21,48. Т. пл. 1773,3° С. Серова- 
то-белый, блестящий, мягкий металл; очень устойчив к большинству химических 
реагентов. Платина растворима только в смеси НМ№Оз и НС. 


При работе с платиной необходимо соблюдать меры предосто- 
рожности. Несмотря йа то, что платина не изменяется в присутствии 
многих химических реактивов, изделия из нее все же легко могут 
подвергаться порче. 

Хранить платиновую посуду рекомендуется в коробках или 
в специальных гнездах из дерева с матрицей, для того, чтобы чашка 
или тигель сохраняли свокг форму. Недопустима деформация пла- 
тиновой посуды, так как последующее выпрямление ее ведет к неко- 
торой потере платины. 

Платиновые изделия необходимо содержать всегда в чистоте; 
очищают их тонким морским песком, а затем промывают соляной 
кислотой. Для удаления загрязнений расплавляют в платиновой 
посуде пиросульфат калия, смачивая расплавом ее стенки. Можно 
также сплавлять буру или соду или бисульфат калия (натрия). 
Хорошо очищается платиновая посуда при нагревании в соляной 
или азотной кислоте. При этом соляная кислота должна быть без 
примеси азотной, а азотная — без примеси соляной. 

Рекомендуется также очищать платину плавлением хлорида 
магний-аммония (МеСр.-2МНаС] при 1100—1200° С. После охлаж- 
дения плава, а затем нагревания в воде платиновое изделие стано- 
вится белым и блестящим. 

Нагревать и прокаливать платиновую посуду следует в муфель- 
ных печах или в окислительном (бесцветном) пламени горелки 
во избежание образования хрупкой углеродистой платины. Поль- 
зоваться горелками, дающими неясно очерченный внутренний конус 
пламени, запрещается. 

Соединения металлов, способные легко восстанавливаться, та- 
ких как РЬ$О,, РЬО», 7п.(РОш, $ПОь, В15Оз, $Ь5Оз, а также соеди- 
нения, содержащие фосфор и серу, МеМНаРОа, №5, А1РО, в присут- 
ствии восстановителей (фильтровальной бумаги идр.) образуют при 
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прокаливании с платиной сплавы или хрупкий фосфид, или сульфид 
платины. Поэтому эти соединения нельзя нагревать или прокали-, 
вать в платине. Сплавление в платиновой посуде с перекисью 
натрия, с едкими щелочами, со смесью Ма»СО; и КМО; или Ма25>Оз 
не разрешается. 

При сплавлении проб, содержащих тяжелые металлы (РЬ, 5п, 
ВЬ 55), необходимо вводить некоторое количество окислителя 
(КМО:), пламя горелки при этом должно быть сильно окислитель- 
ным. Сплавление проводят при хорошем доступе воздуха. 

Не допускается нагревание в платиновой посуде соединений, 
способных выделять свободные галогены (хлор, бром, иод), цианиды 
н нитраты щелочных металлов, а также соединения мышьяка, напри- 
мер фениларсонаты. 

Поверхность платины после нескольких прокаливаний утрачи- 
вает свой характерный блеск. Это связано с перекристаллизацией 
платины, которая со временем становится хрупкой и дает трещины. 
Для предотвращения этого процесса поверхность тигля (или чашки) 
время от времени протирают тонким морским песком или прокален- 
ной $10.. 

В лабораториях применяют изделия, изготовляемые из сплава 
палладия с платиной. При работе с такой посудой соблюдают те же 
предосторожности, что и при работе с платиновой посудой. В пал- 
ладиевой посуде нельзя проводить сплавление с пиросульфатом 
калия (натрия). 


НАДПИСИ НА СТЕКЛЕ И ФАРФОРЕ 


Приготовление восковых карандашей 


Готовят восковые карандаши различного состава (табл. 37). 
Баранье сало лучше других жиров подходит дЛя изготовления 
карандашей, оно может быть заменено говяжьим салом, но не вазе- 
лином. Воск следует применять натуральный пчелиный. Каранда- 
ши, изготовленные по рецептам 1, 2 и 4, можно применять для над- 
писей на фарфоровых тиглях. 

Навеску сала и краски нагревают до плавления в фарфоровой 
чашке и размешивают до получения однородной массы, затем добав- 
ляют канифоль и воск, снова расплавляют и хорошо перемешивают. 
Смесь кипятят 2—3 мин. и еще горячую разливают в бумажные фор- 
мы. Смесь, содержащую сурик, кипятят до’ получения желатинооб- 
разной консистенции. Излишнее кипячение ведет к получению жест- 
ких карандашей, дающих слабую черту. Если масса получилась 
трудноподвижной, то необходимо добавить немного сала и вновь 
переплавить: 

Карандаши, для изготовления которых взято болыше сала и 
воска, имеют и болыную мягкость. 

Формы готовят из бумажной ленты шириной 10—12 см, плотно 
накатывая ее в три — пять слоев на обычный карандаш или стеклян- 
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Таблнца 37 


Состав карандашей (в весовых частях) 


«И ИИ ИИ ИИС УЧИ 


№ |Баранье | канифоль| Пчелиный 


рецепта сало воск берликская 


лазурь сурик сажа БеС1; 


а 0,5 0,2 1,9 1,5 — — — 
2 0,5 0,2 1,0 41,3 — — — 
З 0,5 0,2 0,8 — 6,0 — — 
4 0,5 0,2 1,0 — 6,0 — | 0,2 
5 1,7 0,3 1,0 — — +, — 


ную палочку. Конец ленты приклеивают к полученной трубке 
Один конец трубки заклеивают. После высыхания трубку осторожно 
снимают с карандаша; внутри она должна быть чистой и сухой. 
После остывания карандаш готов к употреблению. 

Формой могут служить металлические трубочки диаметром 
—1 см. В этом случае внутренние стенки необходимо протереть 
тальком, а после застывания массы трубку слегка нагревают, чтобы 

из нее карандаш. 
8" Применяют также стеклянные трубки. После застывания каран- 
даш выталкивают, слегка подогревая трубку. Иногда выливают 
расплавленную массу в плоскую кювету, а после затвердевания ее 
разрезают на брусочки необходимого размера. . 

Для изготовления цветных карандашей, кроме описанных рецеп 
тов, можно пользоваться и другими. 


Состав карандашей 
(в весовых частях) 


Белый карандаш Голубой караидаш 


Воск пчелиный :......р 1. Воск „еее... 
Сало „еее 3 > Сало еее 
Окнсь цинка „еее... .б Берлннская лазурь .... 1 
| 2. Воск „еее. 
Красный карандаш Спермацет (стеарин).... 4 
у... 3 
1. Воск пчелиный (ее... 2,5 Сало... .:. в 
Спермацет (стеарин). ......10 Берлинская лазурь .... 
Сало „еее + «1,5 Черный карандаш 
Сурик «..-....--.. 4,5 , 
2. Сало „ее еее ьни 3 Воск „су е 
Спермацет (стеарин).......4 Спермацет ........ 4 
Воск „еее ай Сало еее... 3 
Сурик ео... .б Сажа ламповаи...... 6 
Поташ еее, ® «4 


или КОН... .. «4 
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Приготовление берлинской лазури. Гото- 
вят | или 2 л5%-ного раствора ферроцианида калия (желтой кровя- 
ной соли) и. эквивалентное количество 5%-ного раствора хлорного 
железа РеСз -6Н.О в 1%-ном растворе соляной кислоты. Смешивают 
оба раствора в болышом стакане или банке, разбавляют водой 
в 2—3 раза и дают осадку отстояться. Жидкость сливают, лучше 
сифоном, а осадок промывают декантацией 3—4 раза водой, порциями 
по 4—5 л. Влажную массу упаривают на водяной бане или на 
плитке досуха при температуре не вышё 120—150° С, время от 
времени перемешивая. Сухую массу истирают в порошок и исполь- 
зуют для приготовления карандашей. 


Надписи на стекле 


Для надписей на стекле готовят краску следующего состава 
(в весовых частях): 


Растворимое стекло— раствор силиката натрия пл. 1,25 
(21% Маз Оз) „еее ани, 12 


Дистиллированная вода ине. 15—18 
Сульфат бария (или отмученная белая глина)...., 10 
Кремневая кислота 


ое 1 


К готовой смеси добавляют какую-либо сухую минеральную 
краску: ультрамарин, сажу, сурик, охру ит. п. и хорошо разме- 
шивают. Приготовленной смесью делают надписи на стекле. Она 


по высыхании не смывается водой, многими органическими раство- 
рителями, кислотами и щелочами. 


Кремневая кислота может быть получена путем добавки соляной КИСЛОТЫ 


к раствору силиката натрия. Выделившийся гель через сутки промывают водой, 
высущивают и измельчают, 


Огнестойкие надписи на фарфоре 


Готовят следующую смесь (в весовых частях): 


°Двуокись мармнца.......,.. 40 
Окись цинка. ..........., 10 
Бура „еее я 1 


Смесь хорошо растирают в фарфоровой ступке, а затем замеши 
вают с 21%-ным раствором силиката натрия до такой консистенции 
чтобы ее можно было удобно наносить остро зачиненной палочкой 
на тигель. Смесь, нанесенная на тигель, высыхает медленно и спо- 
собна выдерживать очень высокую температуру. 

Хорошо держатся также надписи на тиглях, сделанные насы- 
щенным раствором хлорного железа в концентрированной соляной 
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кислоте. После нанесения надписей тигли сушат, а затем прокали- 
вают. Эти чернила желательно наносить очень тонким, еле замет- 
ным слоем на тигель. 


Нанесение покраски на деления бюретки - 


Шкалу делений с цифрами бюретки смазывают белой эмалевой 
краской ватным тампоном, затем тщательно протирают другим сухим 
ватным тампоном. После высыхания краска в штрихах хорошо 
держится и не смывается водой. 

Аналогично наносят покраску на лимбы аналитических весов 
АДВ-200. 


НЕКОТОРЫЕ РЕЦЕПТЫ 


Открывание склянок с плотно пришлифованными пробками 
и стеклянных кранов 


Если стеклянная пробка плотно сидит в горлышке склянки вслед- 
ствие образования кристаллов растворенного вещества, то в жело- 
бок ранта горлышка склянки наливают несколько капель воды 
и дают воде’ постепенно ‘проникнуть в горлышко склянки. 
Иногда склянку необходимо перевернуть и опустить в стакан 
с водой или с разбавленной соляной кислотой. Если в склянке нахо- 
дился раствор щелочи или карбоната щелочного металла, то спустя 
некоторое время, иногда несколько дней, пробку удается легко из- 
влечь из горлышка. Можно также нагреть горлышко склянки смо- 
ченным горячей водой полотенцем или тряпкой и осторожным посту- 
киванием по верхней части пробки деревянным предметом (рукоят- 
кой отвертки, молотка) извлечь ее. 

Стеклянные краны открывают такими же приемами: отмачивают 
в воде или разбавленной кислоте, нагревают и одновременно осто- 
рожно постукивают по крану деревянным предметом. 

Сильно заевший кран рекомендуют отмачивать в 5%-ном раство- 
ре мыльного порошка, погрузив его в раствор на сутки. 

Пластмассовые навинчивающиеся крышки на ‚банках с реакти- 
вами иногда не открываются вследствие перекоса при завинчивании 
крышки или вследствие попадания кристаллов или порошка реактива 
в углубление винтовой нарезки крышки. Для открывания про- 
изводится легкое простукивание деревянным предметом с боков 
и сверху крышки, а также легкое нагревание над пламенем горелки. 


‘ 


Смазки 


Смазка для эксикатора. В теплое время года при- 
меняют смесь. 3 ч. безводного ланолина и 1 ч. желтого вазелина; 
в холодное время года — смесь 2,5 ч. ланолина с 1,5 ч. вазелина. 
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Смазка для кранов. Нагревают в фарфоровой чашке 
до 120—130° С 10 в. ч. белого вазелина и 4 в. ч. парафина, добавля- 
ют небольшими порциями 10 в. ч. мелконарезанного невулканизи- 
рованного каучука при перемешивании. 

Вазелиновую мазь готовят сплавлением равных частей парафина 
и вазелина. 


` 


Парафинирование пробок 


Парафинированные пробки устойчивы к воде, к растворам щело- 
чей, соляной и азотной кислотам. Склянки с едкими щелочами и кон- 
центрированными растворами щелочей необходимо закрывать пара- 
финированными корковыми пробками. 

Корковые пробки обрабатывают сначала раствором 50 г глице- 
рина и 30 г желатина в 100 мл воды. Желатин растворяют в воде, 
нагретой до 40—50? С и, когда он полностью растворится, добавляют 
глицерин. В этот раствор погружают хорошо вымытые и высушенные 
пробки на 15—20 мин. Затем пробки снова моют, сушат и выдержи- 
вают 15—20 мин. в расплавленной смеси 70 г парафина и 20 г ва- 
зелина. 

Пробки следует поворачивать стеклянной палочкой, чтобы они 
равномерно покрывались смесью со всех сторон. Затем пробки вы- 
нимают и сушат. 

Можно вываривать пробки и в одном парафине. 

Резиновые пробки для предотвращения растрескивания и затвер- 
девания при длительном употреблении или при высоких температу- 
рах пропитывают парафином. Для этого парафин нагревают до 100°С 
и погружают в него пробку на несколько секунд, самое большее 
на | мин. После этого пробку переносят в сушильный шкаф на про- 
волочную сетку. Под сетку подкладывают кусок асбеста или кар- 
тона и нагревают до 100—105°С. При этом парафин пропитывает 
пробку. 


Клей и замазка 


Крахмальный клейстер. Сначала крахмал (10 в. ч.) 
размешивают с неболыним количеством холодной воды и затем 
полученную кашицу вливают понемногу, тщательно размешивая, 
в кипящую воду (100 в. ч.). Для того чтобы клейстер долго мог со- 
храняться, к нему (еще горячему) добавляют | в. ч. порошкооб- 
разной буры или квасцов. 

Столярный клей. 1 г столярного клея всыпают в 100 мл 
кипящей воды и кипятят до полного растворения, непрерывно раз- 
мешивая. 


Клей декстриновый. Растворяют отдельно 200 в. ч. 
белого декстрина и 150 в. ч. гуммиарабика в воде. Смешивают эти 
растворы и добавляют к ним растворенные в 85 в. ч. воды 6 в. Ч. 
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глицерина, 10 в. ч. сахара, 0,5 в. ч. салициловой кислоты. Раствор 
фильтруют через слой стеклянной ваты. 


Раствор целлулоида в ацетоне. Применяют для 
склеивания целлулоида, пригоден также для склейки фарфоровых 
и других материалов. Целлулоидный слой пристает очень прочно 
к склеиваемой поверхности, если ее предварительно протереть 
ацетоном. 


Воск-канифоль. Эту замазку готовят смешиванием рав- 
ных частей канифоли и пчелиного воска в расплавленном состоянии. 
Ею скрепляют деревянные и металлические части, стеклянные, 
фарфоровые и эбонитовые изделия, нанося ее в жидком виде (на- 
гретой почти до кипения) кисточкой на склеиваемые поверхности. 
Вода и спирт на замазку не действуют. Т. пл. —55° С, т. затв. —47° С. 

Менделеевская замазка. Служит для скрепления 
стекла со стеклом, стекла с металлом. Готовят сплавлением 30,0 г 
канифоли, 8,0 г воска, 10,0 г мумии (ЕезО.) и 1,0 г льняного масла. 

В металлической чашке расплавляют воск при слабом нагре- 
вании, добавляют к нему измельченную канифоль, льняное масло 
и нагревают смесь (150—200° С) до исчезновения запаха скипидара. 
Затем добавляют растертую прокаленную мумию, размешивают 
и нагревают до получения однородной массы. 

Для получения более мягкой замазки добавляют еще некоторое 
жоличество льняного масла. 

Менделеевскую замазку применяют в расплавленном состоянии. 

Замазки, устойчивые к кислотам и щело- 
чам. Замазка из глета с глицерином. Свинцовый Глет (РЬОз) нагре- 
вают (3007 С) несколько минут на железной пластине и по охлажде- 
нии смешивают с глицерином в однородную густую массу. На 100 г 
глета берут 10 мл безводного глицерина. Замазка затвердевает через 
15—20 мин. Готовят перед употреблением. Замазка выдерживает 
температуру до 250° С. 

Места, подлежащие склеиванию, предварительно смазывают 
глицерином, а затем накладывают замазку. 

Быстро затвердевающая замазка. Получают смешиванием 60%- 
ного раствора хлорида цинка с тонкоизмельченной, свободной от 
карбонатов, окисью цинка. 

Для удаления карбонатов окись цинка замешивают в кашицу 
с2%-ной азотной кислотой (по объему), затем высушивают и прока- 
ливают докрасна в тигле. Прокаленную окись измельчают и хранят 
без доступа воздуха. 

Замазку готовят перед употреблением. Затвердевает она очень 
быстро (за 1 мин.) и по твердости превосходит все остальные за- 
мазки. 

Гипс. Предварительно прокаливают и затем замешивают с 1— 
3%-ным водным раствором желатина. 


` Глава УГ 
ТЕХНИКА БЕЗОПАСНОСТИ 


ВЕЩЕСТВА, ТРЕБУЮЩИЕ ОСТОРОЖНОГО ОБРАЩЕНИЯ 


Азотная кислота. Концентрированная азотная кислота вызывает 
‘серьезные ожоги кожи. Разбавленная кислота при частом попадании 
на кожу может вызвать экзему. Болыпую опасность представляют 
зыделяющиеся бурые пары двуокиси азота. Они раздражают дыха- 
тельные пути и: глаза. 

Концентрированная азотная кислота способна взрываться при 
соприкосновении с веществами-восстановителями: сероводородом, 
скипидаром, спиртом. При соприкосновении с горючими материалами 
может произойти воспламенение, сопровсждающееся выделением 
двуокиси азота. Поэтому при тушении пожара необходимо пользо- 
ваться противогазом. 

Не следует допускать соприкосновения азотной кислоты со ски- 
пидаром, карбидами, порошками металлов, солями хлорноватой 
и пикриновой кислот, а также с горючими материалами. 

В случае отравления окислами азота или парами азотной кисло- 
ты пострадавшему необходимо вдыхание кислорода и покой. Внутрь 
дают 2 г норсульфазола, сульфазола, сульфазина или сульфидина. 
‚о Ацетон. Летучая жидкость. Пары его образуют с воздухом горю- 
чие и взрывчатые смеси. Вода в распыленном состоянии является 
лучшим средством для тушения. Можно также тушить углекислым 
газом. 

Хранят ацетон в стеклянных бутылях, тщательно оберегая их 
от повреждений. Удобнее эти бутыли помещать в железные ящики. 
На складах, где хранится ацетон, необходима безопасная в отно- 
чнении пожара электрическая проводка. 

При отравлении парами ацетона необходим чистый воздух, при 
потере сознания — искусственное дыхание. 

Нитрат бария (барий азотиокислый). Ядовит при попадании 
внутрь организма (в желудок). 

Является сильным окислителем. 
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Не разрешается хранить его вместе с горючими веществами. 

При попадании солей бария внутрь необходимо вызвать рвоту 
и дать слабительные — сульфат магния или сульфат натрия (15— 
30 г в один прием на полстакана воды). Врачом производится про- 
мывание желудка через зонд и вводится под кожу 25%-ный раствор 
сульфата магния. 

Бром. Жидкий бром обжигает кожу. Пары брома раздражают 
дыхательные пути. 

При соприкосновении брома с органическими веществами может 
возникнуть пожар. 

Хранят бром изолированно, в стеклянных или глиняных сосудах 
в негорючей упаковке, оберегая от повреждений. 


Едкие щелочи (едкое кали и натр). Сильно действуют на кожу 
и слизистые оболочки. Особенно опасно попадание даже мельчай- 
ших частиц щелочи в глаза. 

Работать со щелочами следует в защитных очках. Хранить ще- 
лочи необходимо в сухом месте, изолированно от воды и на- 
грева. 


Перманганат калия (калий марганцевокислый). Взрывается при 
обработке концентрированной серной кислотой и при соприкосно- 
вении со спиртом, эфиром, горючими материалами и воспламеняю- 
щимися газами. 

Хранят вдали от веществ, способных воспламеняться. 

Персульфат калия (калий надсернокислый). При соприкоснове- 
нии с огнем взрывается. 

Хранить следует в сухом месте, предохраняя банки с реактивом 
от повреждений. 


Хлорат калия (калий хлорноватокислый, бертолетова соль). 
Хлорат натрия. Опасны при попадании внутрь — сильные кровя- 
ные яды. Опасны при пожаре. При соприкосновении с горючими 
веществами могут взрываться. 

Тушить лучше всего водой. 

Хранить реактив следует изолированно от горючих веществ, 
кислот и серы. 

Перехлорат калия (калий хлорнокислый). Образует горючие 
смеси с органическими веществами. Взрывается при соприкоснове- 
нии с концентрированной серной кислотой. 

При тушении применяют воду. 

Хранить хлорнокислый калий следует в сухом месте вдали от 
кислот и горючих материалов. 

Кальция окись (негашеная известь). Вызывает раздражение сли- 
зистых оболочек и кожи, обжигая их (очень опасна при попадании 
в глаза!). При обливании окиси кальция водой происходит разо- 
гревание и увеличение в объеме, что может привести к разрыву 
сосуда. 
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Хранить окись кальция следует в сухом месте. Работать с нею 
необходимо в защитных очках. 


Нитрат калия, нитрат натрия, нитрат магния, нитрат кобальта 
(калий азотнокислый, натрий азотнокислый, магний азотнокислый, 
кобальт азотнокислый). Могут вызвать раздражение кожи. Мешки 
или бочки, пропитанные расплывшимся реактивом, легко воспла- 
меняются. После воспламенения происходит очень интенсивное 
горение. Если в сфере огня находится небольшое количество реакти- 
ва, то огонь можно залить болыним количеством воды. Если же 
в сфере огня находится болыное количество реактива, то воду не сле- 
дует применять, так как это может повести к опасному сильному 
разбрызгиванию расплавленной соли. Тушат песком. 

Хранить реактивы следует в сухом месте, не допуская соприкос- 
новения с горючими материалами. Удобнее хранить в стеклянной 
посуде. 


Натрий гидросернистокислый. Самопроизвольно разогревается на 
воздухе и при соприкосновении с влагой. 

Тушат песком или пеной из огнетушителя. 

Хранят в стеклянных банках небольшой емкости, поставленных 
в металлические ящики, в сухом месте, вдали от горючих материалов. 


Натрия перекись, калия перекись, бария перекись. Опасны при 
соприкосновении с огнем. Могут вызвать ожоги кожи подобно метал- 
лическому натрию или калию. Сами но себе перекиси не горят и не 
взрываются, но в смеси с горючими веществами взрывчаты и могут 
легко воспламеняться при трении, ударе и смачивании небольшим 
количеством воды. Болыпие количества перекиси бурно реагируют 
с водой, и может произойти взрыв. 

Тушат сухим песком или кальцинированной содой, но ни в коем 
случае не водой. Хранят перекиси в отдалении от органических ве- 
ществ и воды. 


Магний металлический, сплавы магния (с высоким процентным 
содержанием магния). Опасны при пожаре — возможен взрыв и раз- 
брос горящих частиц, которые, попадая на кожу, поражают ее. 
Дым, образующийся при горении магния, может явиться причиной 
заболевания «литейной лихорадкой». Особенно горюч магний в виде 
порошка или стружки. Распыленный в воздухе порошок дает взрыв 
от искры. В: компактном состоянии металл трудно воспламеняется. 
Тонкий порошок при соприкосновении с водой выделяет водород. 
Опасно соприкосновение порошка магния с хлором, бромом, иодом, 
окислителями, кислотами и щелочами. 

Горящий магний засыпают болыним количеством сухого гра- 
фита. Небольшой огонь можно тушить песком. Нельзя применять 
воду или огнетушитель (как пенный, так и углекислотный}. При 
тушении горящего магния следует находиться на достаточно безо- 
пасном расстоянии и особенно предохранять глаза и лицо. 
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Хранят магниевую стружку и порошок в металлических, гер- 
метически закрывающихся сосудах в отдалении от воды, окислите- 
„лей, хлора, брома, иода, кислот и щелочей. 

Нитрат меди (медь азотнокислая). Ядовита при попадании внутрь 
(в желудок). Вдыхание в виде мелкодисперсной пыли может вызвать 
заболевание «меднопротравной лихорадкой». 


Муравьиная кислота. Вызывает ожоги кожи. Пары раздражают 
дыхательные пути. Является горючим веществом. Пары ее с возду- 
хом взрываются. 

Сосуды с муравьиной кислотой следуетоберегать от повреждений. 

Сульфид натрия, сульфид калия (натрий сернистый, калий сер- 
нистый). Умеренно горючие вещества. При горении образуются 
газы ($02), раздражающие дыхательные пути и глаза. При взаимо- 
действии с минеральными кислотами обильно выделяется серово- 
дород. | 

Сосуды с сульфидами натрия и калия следует оберегать от по- 
вреждений. 


Перекись водорода (30%-ный раствор}. Вызывает ожоги кожи 
(особенно ‘следует оберегать глаза!). 


При соприкосновении с органическими веществами перекись’ 


водорода может вызвать их воспламенение; при соприкосновении 
© некоторыми металлами или их соединениями происходит бурная 
реакция. При тушении применяют воду. 

Хранят перекись водорода в стеклянных сосудах, неплотно за- 
крытых, для выхода газа, в холодном месте, в отдалении от горючих 
материалов. Недопустимо соприкосновение с металлами, вызываю- 
чцими каталитическое разложение ее, такими, как железо, медь 
и хром. 


Фтористоводородная кислота (плавиковая кислота). Кислота 
и ее пары чрезвычайно ядовиты — вызывают раздражение кожи, 
глаз и дыхательных путей. Дым, образующийся в присутствии 
аммиака, ядовит. 

Разрушающе действует на стекло и многие другие вещества. 
Не действует на платину. Если фтористоводородная кислота оказа- 
лась в сфере огня, то для тушения можно применять воду. Если 
в воздухе содержится фтористый водород, то необходимо надевать 
изолирующий противогаз (кислородную маску). 


Салициловая кислота. Горючее вещество. Температура воспла- 
менения 545°С. В мелкораздробленном состоянии образует с воз- 
духом взрывчатые смеси. 

Для тушения применяют воду, песок, огнетушители. 

Хранить салициловую кислоту следует в сухом месте. 

Нитрат серебра (серебро азотнокислое). Прижигает кожу и сли- 
зистые оболочки. При нагревании разлагается с выделением окис- 
лов ззота. 
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Хранят в темном месте в банках оранжевого стекла. 


Серная кислота. При попадании кислоты на кожу возникают 
тяжелые ожоги. В случае пожара серная кислота образует опасные 
пары, которые раздражают и прижигают слизистые оболочки, осо- 
бенно верхних дыхательных путей. 

Кислота разъедает металлы. Может вызвать пожар при сопри- 
косновении с горючими материалами. 

Тушить следует песком или золой, применять воду нельзя. 

Хранят серную кислоту в стеклянных сосудах, оберегая их от 
повреждений. При хранении кислоту изолируют от металлических 
порошков, карбидов, солей азотной, хлорноватой, пикриновой 
кислот и от горючих материалов. 


Сероводород. Ядовит. Пребывание от 30 мин. до | часа в атмо- 
сфере, содержащей 0,05—0,07 объемн. % сероводорода, вызывает 
опасное отравление. Следует пользоваться противогазом. Работы 
< сероводородом в лаборатории производят только под тягой. 

Сероводород способен гореть. С воздухом и кислородом образу- 
ет горючие и взрывчатые смеси (при содержании от4,3 до 46% се- 
роводорода смесь взрывается). Температура воспламенения 346— 
349° С. 

Соляная кислота. Вызывает ожоги кожи. Ее пары сильно раз- 
дражают слизистые оболочки глаз и носа. При соприкосновении 
со многими металлами выделяет водород, который с воздухом дает 
взрывчатую смесь. 

При тушении пожара применяют воду, соду, известь. 

Необходимо оберегать сосуды с кислотой от повреждений. 
Хранят в отдалении от окислителей, особенно от азотной кислоты 
и солей хлорноватой кислоты. Недопустимо соприкосновение с ме- 
таллами. 


Уксусная кислота (ледяная). Вызывает тяжелые ожоги кожи. 
Пары сильно раздражают слизистые оболочки. Опасно соприкосно- 
вение с хромовым ангидридом, перекисью натрия и азотной кисло- 
той — может произойти воспламенение. Тушат водой. 

Хранят уксусную кислоту в стеклянных сосудах при темпера- 
туре выше 16? С. Ниже 16?С она переходит в твердое состояние 
и, расширяясь, может разорвать сосуд. 

Хранят уксусную кислоту изолированно от окислителей — хро- 
мового ангидрида, перекиси натрия и азотной кислоты. 

Этиловый эфир. Обладает наркотическим действием. 

С воздухом и кислородом образует горючие и взрывчатые смеси. 
Температура воспламенения 180° С. Пары эфира в 2,6 раза тяжелее 
воздуха и могут растекаться на значительные расстояния, достигая 
отдаленного источника огня. Тушат песком или огнетушителем. 
Неболыное количество горящего эфира удается потушить четырех- 
хлористым углеродом. 

Хранят эфир в стеклянных бутылях или жестяных сосудах, поме- 
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щенных в железные ящики. Сосуды следует оберегать от повреж- 
дений. 

Большие количества эфира хранят в неотапливаемом помещении, 
защищенном от солнечного света и источников пламени. Электропро- 
водка должна быть безопасной в пожарном отношении. 


ПЕРВАЯ ПОМОЩЬ ПРИ НЕСЧАСТНЫХ СЛУЧАЯХ 


Ожоги 


Ожоги могут быть вызваны горячими раскаленными предметами, 
а также веществами с очень низкой температурой (например, жид- 
кой углекислотой, жидким кислородом) и едкими веществами (щело- 
чами, кислотами, бромом и т. п.). 


Меры предосторожности 


1) При переноске сосуда с горячей жидкостью необходимо дер- 
жать его обеими руками, отстранив от себя, поддерживая одной 
рукой под дно, подложив полотенце. При переноске большого коли- 
чества стаканов следует пользоваться деревянным подносом с высо- 
кими закраинами. 

2) Разливка едких жидкостей, кислот, аммиака и т. ‚п. должна 
производиться при помощи стеклянного сифона с грушей или спе- 
циального наклоняющегося штатива. 

Если нет сифона и штатива, то разливку жидкости производят 
обязательно вдвоем. Бутыль при этом помещают в корзину с двумя 
ручками. Разливку следует производить в специальной одежде — 
‘резиновом переднике и перчатках. Глаза необходимо предохранять 
защитными очками. 

3) При разбавлении серной кислоты необходимо приливать кис- 
лоту тонкой струйкой в холодную воду и при этом размешивать. 
Нельзя вливать воду в концентрированную серную кислоту. 

4) Кислоты или щелочи нейтрализуют только после разбавления. 

5) Куски щелочи следует брать пинцетом, щипцами или фарфо- 
ровой ложечкой. Необходимо работать в резиновых перчатках. 

6) Нельзя засасывать едкие жидкости в пипетку ртом. Засасы- 
вание производят при помощи груши. 

7) Фильтраты перед нагреванием необходимо перемешать, так 
как из-за различной плотности верхнего (промывной жидкости) 
и нижнего слоев может произойти вследствие местного перегрева 
внезапное вскипание жидкости, что вызывает разбрызгивание или 
выброс жидкости из стакана. 

8) Вскрывать склянки с бромом, перекисью водорода, фтористо- 
водородной кислотой и другими едкими жидкостями необходимо: 
очень осторожно, чтобы не повредить тару; при открывании пробки. 
горло склянки следует держать в направлении «от себя». 
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Первая помощь при ожоге 

1) При ожоге от огня, пара, горячих предметов не следует сма- 
чивать обожженное место водой. Ни в коем случае нельзя вскрывать 
образовавшиеся пузыри и перевязывать ожог бинтом. Обожженное 
место следует присыпать мукой или смазать растительным маслом. 
Очень хорошо смочить обожженное место свежеприготовленным 
5%-ным водным раствором таннина, применяя для этого сложенный 
несколько раз бинт, марлю или чистый платок. Смазывание раство- 
ром таннина продолжают до тех пор, пока поврежденный участок 
кожи не станет коричневым. 

Различают три степени ожогов. Первая степень — покраснение. 
Обожженное место обрабатывают ватой, смоченной этиловым спир- 
том (в крайнем случае, денатуратом). . 

Вторая степень — образование пузырей. Обожженное место 
обрабатывают спиртом, как и при ожоге первой степени. Можно 
обрабатывать также 3%-ным раствором КМпО, или 5%-ным водным 
раствором таннина. 

Третья степень — омертвение кожной ткани. Накрывают рану 
стерильной повязкой и вызывают врача. 

При слабых ожогах применяют специальную мазь от ожогов. 

2) При ожогах кислотами (серной, соляной, азотной, фосфорной), 
а также бромом промывают ожог болышим количеством воды, затем 
5%-ным раствором бикарбоната натрия или 10%-ным раствором 
карбоната аммония, а затем — снова водой. Бром смывают бензолом. 

3) Приожогах плавиковой кислотой немедленно промывают про- 
точной водой несколько часов до тех пор, пока побелевшая поверх- 
ность кожи не покраснеет. Затем накладывают свежеприготовленную 
20%-ную суспензию окиси магния в глицерине. 

4) При ожогах щелочами обожженное место промывают боль- 
шим количеством воды, затем 3З—6%-ным (по объему) раствором 
уксусной кислоты или 1—2%-ным (по объему) раствором соляной 
кислоты, после чего снова промывают водой. - 

5) При ожогах глаз щелочами промывают их струей воды. При 
этом глаз (или глаза) должны быть по возможности открыты. Затем 
промывают глаза 2%-ным раствором борной кислоты или 3%-ным 
раствором уксусной кислоты. При поражении глаз кислотами промы- 
вают 3—5%-ным раствором бикарбоната натрия. 

6) При ожогах полости рта щелочью необходимо полоскание 
3%-ным раствором уксусной кислоты или 2%-ным' раствором борной 
кислоты. При ожогах кислотой — полоскание 5%-ным раствором 
бикарбоната натрия. 

При попадании кислоты в дыхательные пути необходимо дышать 
распыленным при помощи пульверизатора 10%-ным раствором би- 
карбоната натрия, при попадании щелочи — распыленным 3%-ным 
раствором уксусной кислоты. 
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Первая помощь при ранениях 


Сначала очищают рану от осколков стекла и т. п. стерильным: 


пинцетом или стерильной марлей, а затем смазывают в окружности 
раны (но ие самое рану!) настойкой иода. 

Если порез небольшой, то можно промыть рану водой с мылом 
и присыпать белым стрептоцидом или порошком другого сульфамид- 
ного препарата и перевязать рану стерильным бинтом. Не следует 
допускать попадания в рану ваты. 

При ранениях с одновременным поражением кислотой или ще- 
лочью быстро очищают рану от осколков стекла и промывают ее 
соответствующим раствором (3%-ной уксусной кислотой или 3— 
5%-ным раствором бикарбоната натрия), затем смазывают по краям 
раны настойкой иода и забинтовывают стерильным бинтом или 
марлей. В случае серьезного поражения и сильного кровотечения 
накладывают тугую повязку (жгут) выше раны для остановки кро- 
вотечения. Рану накрывают стерильной марлей до прихода врача: 
Жгут можно держать’ не более 2 час. 


Отравления 


Меры предосторожности при работе 
с ядовитыми веществами 


1) Все работы, связанные с выделением ядовитых газов, вынол- 
няют в действующем вытяжном шкафу. 

К таким работам относятся: а) растворение металлов и руд в азот- 
ной кислоте с выделением окислов азота; 6} обработка солянокислых 
растворов хлоратом калия с выделением хлора; в) выпаривание 
и обработка плавиковой кислотой и ее солями, связанные с выделе- 
нием соединений фтора; г) действие кислоты на технический цинк, 
обычно содержащий мышьяк, сопровождающееся выделением мышья- 
ковистого водорода; д) подкисление растворов, содержащих циани- 
ды; е} подкисление растворов, содержащих роданиды; ж}) сильное 
подкисление растворов, содержащих ферроцианид калия (натрия); 
3) подкисление растворов сульфидов; и) подкисление растворов, 
содержащих соли брома; к»выпаривание сероводородных растворов; 

-л) осаждение сульфидов металлов сероводородом; м} очистка и за- 
рядка аппаратов для получения сероводорода; н) прокаливание 
осадков, содержащих ртуть, мышьяк; 0) отгонка хлористого хро- 
мила; п) разливка аммиака, брома, пиридина и других едких и па- 
хучих жидкостей. . 

В тех случаях, когда изоляция от выделяющихся ядовитых 
газов по условиям работы невозможна, следует работать в специ- 
альных защитных масках. | 


2) Все ядовитые вещества хранят в хорошо закупоренной посуде’ 
< надписью на этикетке «яд» в отдельном, запирающемся на замок‘ 
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шкафу. К таким веществам относятся: цианиды, соли мышьяка, 
хлорная ртуть, все растворимые соли бария, сероуглерод, фосфор, 
рвотный камень (калий сурьмяновиннокислый). 

3} Работать с ядами необходимо в халатах и резиновых перчат- 
ках. Запрещается во время работы с ядами принимать пищу. После 
работы с ядами следует тщательно вымыть руки. Место, на котором 
производилась работа с ядами, тщательно протирают несколько раз 
трянкой, смоченной теплой водой. 

Использованные растворы, содержащие яды, сливают в ракови- 
ну, после чего посуду прополаскивают водой и только после этого 
отдают в общую мойку. 


Первая помощь при отравлениях 


При отравлении ядовитым газом пострадавшего следует немедлен- 
но вывести на свежий воздух. Дать вдыхать кислород из кислород- 
ной подушки. При заметном ослаблении дыхания производят искус- 
ственное дыхание с применением кислорода. 

Кислород можно вдыхать из любого источника (баллона, газо- 
метра). Для этого на трубку воронки диаметром —12 см надевают 
резиновую трубку и соединяют ее с источником кислорода. Осто- 
рожно открыв кран или вентиль редуктора и отрегулировав требуе- 
мый ток кислорода, покрывают воронкой рот и нос пострадавшего. . 

Пострадавшему дают пить большое количество молока (в неко- 
торых случаях — кофе) и предоставляют покой. 


Помощь приотравлениях и важнейшие про- 
тивоядия (по Государственной фармакопее СССР. УПГ изд., 
1952 г.) 


Симптомы отравления 
Азотнокислое серебро 


Боли в животе. Слизистая оболоч- 


ка рта белого или серого цвета. Рвота 


белыми, темиеющими на свету масса- 
ми. Головокружеиие. Судороги. Па- 
ралич 


Помощь при отравлении 
(иитрат серебра, ляпис) 


Промываиие желудка 2%-иым рас- 
твором поварениой сбли с последую- 
щим введеиием слабительного. Виутрь. 
5%-ный раствор хлористого иатрия по 
столовой ложке через каждые 10 мин. 
Белковая вода, молоко, масляиыеэмуль- 
сии, слизистые отвары. Клизмы из 
молока и хлористого натрия, маеля- 
иые клизмы. Лед на живот. При силь- 
иых болях — морфии 


Алкоголь (спирт виииый, амиловый, метиловый, сивушиое масло) 


Коматозное состояиие. Алкогольиый 
запах и пеиа изо рта. Замедленное и 
шумиое дыхаиие. Слабый и частый 
пульс. Холодная и липкая кожа. Па- 


Свежий воздух. Промываиие желуд- 
ка тепяой водой. При красиоте лица — 
высокое положеиие головы, Лед. Теп- 
лая ваииа с холодным душем. Холод- 
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дение артериального давления. Понн- 
жение температуры. Рвота. Могут быть 
судороги, бред, галлюцинации 


ная клизма с уксусом или поваренной 
солью. Горчнчники на конечности. 
Вдыхание нашатырного спирта (ам- 
миака, разбавленного 1:1) — осто- 
рожно, чтобы не обжечь лицо. Внутрь— 
нашатырный спирт -- до 10 капель 
с водой. Кислород с 5% углекислого 
газа. Постельный режим 


Барий хлористы й, азотнокислый, едкий 


Рвота, кишечные колики, понос. 
Обильный пот. Вначале твердый и ред- 
кий пульс, затём неправильный и уча- 
щенный. Повышение артериального дав- 
ления. Двоение в глазах. Судороги 


Бертолетова соль 


Тошнота, рвота черно-зелеными мас- 
сами, боли в животе, понос. Желтуха. 
Лицо аспидного цвета. Головная боль. 
Одышка. Боли в области почек. Кровь 
в моче. Бред, судороги. Цианоз. Кол- 
„лапе * 


Бром, бромная 


При отравлении парами: слюнотече- 
ние. Конъюнктивит. Бронхит, удушье, 
иногда пневмония 


При отравлении через рот: бурая 
окраска языка и слизистой оболочки 
рта. Сильные боли по всему желудоч- 
но-кишечному` тракту, рвота, понос. 
Цианоз. После большого количества 
‘солей брома — отсутствие рефлексов, 
спячка, кома ** 


Промывание желудка 1%-ным рас- 
твором сернокислого натрия. Внутрь— 
раствор сернокислого натрия (20 : 200) 
по столовой ложке каждые 6 мин. 
Внутривенно — 10 мл 3%-ного раство- 
ра сернокислого натрия. Под кожу — 
камфора, кофеин, кордиамин. 


(хлорноватокислый калий) 


Промывание желудка водой, взве- 
сью угля с последующим введением 
солевого  слабительного. Обильное 
питье щелочных вод или 0,5—1%-но- 
го раствора двууглекислого натрия. 
Переливание крови после предвари- 
тельного обильного (500—690 мл) 
кровопускания. Внутривенно 10 мл 
20%-ного раствора гипосульфита нат- 
рия повторно. Вливание изотониче- 
ского раствора хлористого натрия 
или глюкозы. Избегать кислые и уг- 
лекислые напитки, лимоны и спирт 


вода, соли брома 


Свежий воздух. Вдыхание водяных 
паров с небольшой примесью наша- 
тырного спирта. Ингаляция содового 
раствора. Вдыхание кислорода 

Промывание желудка 0,5% -ным рас- 
твором гипосульфита натрия. Внутрь— 
крахмальный клейстер, молоко, 
белковая вода, щелочные воды, жженая 
магнезия (МеО) с водой, лед кусоч- 
ками. Снаружи обожженные места 
присыпают анестезином и смазывают 
ланолином. При отравлении солями 
брома — промывание желудка. Искус- 
ственное дыхание 


* Колланс — острое развитие сосудистой недостаточности, характеризующееся общей 
слабостью, вялостью, но без потери сознания. Низкая температура, бледность, холодный 
пот, слабый пульс, падение кровяного давления. | 

** Кома (греч. «кома» — глубокий сон) — глубокое торможение высшей нервной дея - 
тельности с отсутствием восприятия вкешних раздражений и сознательной реакции ка 


них. 
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Газы ядовитые (углекислый газ, метан, светнльный газ, 
сероводород, окись углерода, этилен) 


Головокружение, головная боль, шум 
в ушах. Тошнота, иногда рвота. 
Розовые пятна на скулах, груди и внут- 
ренних поверхностях бедер. При отрав- 
лении окисью углерода иногда вол- 
дыри на теле. Потеря сознания. 
Резкое ослабление дыхания. Сонлие 
вость, коматозное состояние, нногда 
возбуждение, судороги. Смерть во 
время сна 


Свежий воздух. Кислород с 5% уг- 
лекислого газа (карбоген). Вдыхание 
нашатырного спирта. Лобелин. При 
угаре (отравление окисью углерода) — 
внутривенно 50—100 мл 1%-ного рас- 
твора метиленовой синьки в 95%-ном 
растворе глюкозы. Дают пить кофе 
или крепкий чай, Теплые ванны © по- 
следующим холодным обливанием. Со- 
гревание. На конечности — грелки. 
Постельный режим 


Едкие щелочи (едкое кали, едкий натр, «каустик», «каустическая 
сода», негашеная известь, аммиак, нашатырный ‘спирт, зеленое мыло) 


Ожог слизистой оболочки рта, пи- 
щевода, желудка и кишок. Слизистая 
оболочка рта гиперемирована, отечна, 
беловатой окраски. Сильная боль по 
тракту пищевода и в желудке. Рвота, 
часто © кровью. Слюнотечение. По- 
нос с кровью. Бледность. Падение сер- 
дечной деятельности 


Возможно раннее осторожное про- 
мывание желудка водой, подкислен- 
ной уксусной кислотой (зонд хорошо 
смазать маслом). Внутрь 1%-ный рас- 
твор винной, уксусной или лимон- 
ной кислоты, повторно столовыми лож- 
ками через каждые 5 мин. Слизистое 
питье с прибавлением тех же кислот. 
Обильное питье молока, масляных 
эмульсий. При болях глотать лед 
кусочками. Ингаляция содовым рас- 
твором. Ностельный режим, 

Пораженные Участки кожи обмыва- 
ют водою и накладывают примочку 
5%-ным раствором уксусной, лимон- 
НОЙ ИЛИ ВИННОЙ КИСЛОТЫ 


Кислоты концентрированные (азотная, серная, 
соляная, хромовая, уксусная, щавелевая и др.) 


Ожог лица и пищеварительного трак- 
та. Боли по тракту пищевода и в под- 
ложечной области, Рвота со  сли- 
зью и кровью. Слюнотечение. Понос с 
кровью. При ожогах азотной кислотой 
желтая ‚окраска слизистой оболочки 
рта, серной и соляной — бурая, уксус- 
ной и щавелевой — белая. Специфиче- 
ский запах изо рта и от рвотных масс, 
Отек слизистой рта и гортани. Явления 
бронхита. Падение сердечной деятель- 
ности. При отравлении уксусной кис- 
лотой — желтушная окраска кожи 
вследствие распада эритроцитов. В мо- 
че — белок, кровь, цилиндры и гемо- 
глобин. Повышение температуры 


22 п. п. Коросгелев 


Противопоказаны рвотные и прием 
внутрь углекисых щелочей. Возможно 
раннее и обильное промывание же- 
лудка водой. Внутрь жженая магне- 
зия (МёО, 20: 200), известковое мо- 
локо, яичный белок, слизистые отва- 
ры. Обожженную слизистую оболочку 
рта и глотки смазывают 2%-ным рас- 
створом кокаина или дикаина. Мор- 
фин, кофеин, камфора, физиологиче- 
ский раствор. Внутривенно —10 мл 
10%-ного раствора хлористого каль- 
ция, Лед на живот, Ингаляция содовым 
раствором. Глотать кусочки льда. 
При отравлении парами соляной кис- 
лоты — свежий воздух, вдыхание рас- 
пыленных водяных паров с примесью 
нашатырного спирта. 

При отравлениях щавелевой кисло- 
той после промывания желудка немед- 


837 


ленно внутрь 0,6—41,0 г хлористого 
кальции, растворив его в полустакане 
воды. Дают пить известковое молоко, 
известковую воду, взвесь мела в воде. 
Внутрь уксуснокалиевую соль, диуре- 
тин. Внутривенио — глюкоза, изото- 
нический раствор хлористого натрия. 
Под кожу кофеин, камфора, коразол 


Медь (медный купорос, сульфат меди, сернокислаи медь и другие соли 
.* меди, медные краски) 


Слюнотечение, металлический при- 
вкус во рту, тошнота, повторная рво- 
та, схваткообразные боли в животе, 
тенезмы, частый кровянистый стул. 
Судороги. Коллапс 


Рвоту вызывают обильиым питьем 
теплого молока, белковой воды, 
слизистых отваров. Промывают желу- 
док 0,1%-ным раствором желтой кро- 
вяной соли или раствором марганце- 
вокислого калия (1: 1000). Внутрь 
1%-ный раствор  марганцевокислого 
калия по одной столовой ложке каж- 
дые 15 мин. или жженой магнезни 
(МО) — 30 г в стакане воды, белко- 
вая вода, солевое слабительное. На 
живот грелки. Под кожу кофеин, при 
болях морфин или амнопон. Противо- 
показаны кислоты, жиры и масла 


Мышьяк (мышьяковая и мышьяковистая кислота и их соли, 
мышьяковистый ангидрид, белый мышьик, швейнфуртская зелень, 
французская зелень) 


Сухость во рту. Слюнотечение. По- 
вториаи рвота, иногда с кровью, боли 
в животе, холероподобный понос. Блед- 
иость. Цианоз. Желтуха. Потеря соз- 
нании. Коллапс. При отравлении 
мышьяксодержащими красками — зеле- 
иная окраска слизистой оболочки рта 
и рвотных масс 


Обильное промывание желудка вод- 
иой взвесью угля, раствором жжеиой 
магнезии (МО) — 20,0 г на 1 дл воды. 
Внутрь противоядие от мышьяка, со- 
стоищее из: а) в. Рег] зэйне 
оху4аН 100,0 -- Ад. ЧезЫ!. 300,0 и 
6) Мавпефшае изфае 20,0 + Ад. 4ез НИ. 
300,0. Оба состава смешивают перед 
употреблением и принимают каждые 
5 мин. по столовой ложке с теплой во- 
дой до прекращения рвоты, Молоко, 
масляные эмульсии. Согревание тела. 
на живот грелки. Солевые слабитель- 
ные. Под кожу камфора, кофеин, адре- 
налин. Внутривенно — глюкоза, тио- 
сульфат натрия 


Нашатыриый спирт (аммиак) 


Кашель. Запах аммиака изо рта. 
Жжение и боли во рту и гортани. 
Рвота, часто с кровью. Потеря голоса. 
Головокружение. Слабый пульс. Упа- 
док сил. Похолодание всего тела. Су- 
дороги 
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Возможно раннее и обильное осто- 
рожное промывание желудка водой. 
Внутрь — уксус с водой или 1%-ный 
раствор лимонной или винной кислоты, 
слизистые напитки, масляные эмуль- 
сии. Вдыхать тенлые водяные пары, 
нары распыленного физиологическо- 
го раствора. При отеке гортани — 
трахеотомия. Внутривенно — глю- 


коза, физиологический раствор. 
Морфин. ` 

При отравлении парами аммиака 
вдыхать теплые водяные пары или 
распыленный изотонический раствор 
хлористого натрия. Искусственное ды- 
ханне 


Свинец (окись свинца, уксуснокислый свинец, азотнокислый 
свинец и другие соли) 


Металлический вкус и сухость во 
рту. Белая окраска языка и слизи- 
стой оболочки рта. Головная боль и боль 
в подложечной области. Рвота серова- 
то-белыми массами. Колики. Черный 
или кровянистый стул, понос или 
спазматический запор. Бред, судороги, 
паралич. Пульс твердый, замедленный. 
Коматозное состояние 


Рвотное — апоморфин и одновремен 
но внутрь 20—30 г  сернокислого 
натрия или магния. Промывание же- 
лудка раствором сернокислого натрия, 
водной взвесью угля. Внутрь противо- 
ядие от металлов — АпЫдоит тёа]- 
1юогит. Солевое слабительное. При бо- 
лях под кожу морфин с атропином, 
папаверин. Теплые ванны. Внутривен- 
ио — хлористый кальций, аскорбино- 
вая кислота 


Синильная кислота (цианистый калий, цианнстый натрий, 
цнанистый водород) 


Царапание в носу, горле и трахее.. 
Затрудненное дыхание. Головокруже- 
ние, сердцебиение. Стеснение в груди. 
Слабый и редкий пульс. Потеря соз- 
нания и чувствительиости. Зрачки 
сильно расширены. Тонические и кло- 
нические судороги. Кома. Слизнстые 
оболочки и кожа ярко-красной окрас- 
ки. Выдыхаемый воздух с запахом 
горького миндаля. Смерть наступает 
через несколько мвнут 


При отравленин (путем вдыхания 
немедленно удалить пострадавшего из 
отравленной атмосферы. Свежий воз- 
дух. Вдыханне 0,3 мл амилнитрата — 
можно повторно. 

Внутривенно 50 мл 1%-ного раство- 
ра метиленового сннего в 25%-ном 
растворе глюксзы. Через 25—40 сек. 
внутривенно 50 мл 25%-ного раствора 
тиосульфата натрия. 

При приеме внутрь — немедленное 
промывание желудка раствором мар- 
ганцевокислого калия (1: 1000) или 
1—3%-ным раствором перекиси водо- 
рода или 5%-ным раствором тиосуль- 
фата натрия 

Во всех случаях вдыхание кислоро- 
да или карбогена, при необходимо- 
сти — искусственное дыхание. Под ко- 
жу цититон или лобелин, кофеин, кам- 
фора, адреналин 


Ртутиые соли (сулема, каломель, киноварь, азотнокислые соли 
ртути) 


Ожог и онухание слизистой оболоч- 
ки рта. Металлический привкус во 
рту. Слюнотечение. Сильные жгучие 
боли но тракту пищевода. Тошнота, 
рвота с примесью крови, боли в живо- 
те, тенезмы, слизисто-кровянистые ис- 
пражиения, при отравлении — кало- 


Ртуть металлическая при приеме 
внутрь, даже в больших количествах, 
почти не дает отравлений, 

При отравлении солими ртути через 
рот — иемедленно внутрь 100 мл про- 
тивоядия от металлов — АпИаойит 
теаНогит, после чего через 10 мин. 
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мелью — нспражнення  зеленоватого  промыванне желудка водяным раство- 
цвета. Поражения почек — сначала ром этого же противоядня (100 мл 
полиурня, затем олигурия, до полной  противоядня в 2—4 л воды). Прн от- 
анурни. В ‘моче белок, цилиндры,  сутствии противоядия промыванне же- 
кровь. Кровотеченне нз половых ор- лудка водной взвесью угля илн жже- 
ганов `` ной магнезией с водой, внутрь — 
молоко, белковая вода, слизистые 
отвары, болыное количество жидко- 
стн. Внутривенно 20 мл 40%-ного 
раствора глюкозы нлн 10 мл 5%-ного 
раствора тиосульфата натрия. Рот 
полоскать каждый час раствором пе- 
рекиси водорода илн марганцевокис- 
лого калия. Согревание тела, теплые 
ванны, потенне. 
Протнвопоказано введение хлористо- 
го натрня, кислот и какнх бы то ни 
было соленых продуктов. 


Эфир днэтнловый 


Прн вдыхании: сонливость. Полная Свежнй воздух. Кислород с 5% уг- 
потеря чувствнтельностн. Гнперемня  лекнслого газа. Искусственное дыха- 
лица. Зрачкн сужены, прн асфнкснн — ние. Гальваннзацня днафрагмального 


расширены. Паденне сердечной дея- нерва. Адреналнн, стрнхннн, кофенн, 

тельности н дыхання. Иногда внезап-  камфора. При замедленном дыханни — 

ная остановка дыхання раздражение кожи, давать нюхать на- 
шатырный спнрт 


Некоторые лекарственные вещества, 
применяемые при отравлениях 


Белковая вода. Один янчный белок разболтать в стакане воды. 
Обволакивающее. 

Известковая вода (Адиа са!<1з). Внутрь по одной столовой ложке 
через 5—10 мнн. 100 мл известковой воды, разбавленной водою до | л, — для 
промывания желудка. Обезвреживает яды. 

Карбоген (СагБовеп! ит). Смесь углекислого газа (5—7%) с кнсло- 
родом (до 100%) для вдыхания. Возбуждает дыхание и улучшает кровообра- 
щение. 

Магнезня жженая. МО (Марпефа изба). Внутрь 30—50 г в ста- 
кане воды на один прнем, повторно через 1—2 часа. Взвесь 50—70 г в 600—800 мл 
воды для промывання желудка. Обезврежнвает н адсорбирует яды. 

Магний сернокислый (Марвпеяит заНиис!). Внутрь 20—30 г 
на прнем в 1—2 стаканах воды или в виде раствора введенне в желудок зондом. 
Слабнтельное. 

Медь сернокислая (501. Сирг! эс). 1%-ный раствор. Внутрь 
чайнымн ложками каждые 5 мин. до наступлення рвоты. Рвотное. 

Натрня двууглекнслый ($01. Мам И Ысагрошс!). Внутрь 2—2,5%- 
ный раствор столовыми ложками, 1—2%-ный для промывания желудка. Обез- 
вреживает яды. — 

Натрий хлористый (501. Маки сШогаН). 2—5%-ный раствор. 
Для промывання желудка нлн для пнтья столовымн ложкамн каждые 10 мнн. 
(при отравленни азотнокнслым серебром). 

* Протнвоядие от металлов (Апаонипт теаПогит). Внутрь 
50—100 мл нлн 200 мл, разбавив в 300 мл воды для промывання желудка. Ней- 
трализует яды (тяжелые металлы, мышьяк). 
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Противоядие от мышьяка (АпИдоит  агзег!с). Внутрь 
по столовой ложке каждые 5 мнн. до прекращення рвоты (перед употребленнем 
взбалтывать). Нейтрализует яды. | 

Слизнстые отвары (МисПаво заер илн МсПарб вити] ага <). 
Внутрь 15—20 мл, разведя 200 мл воды и добавив 15—202г сахара. Прием сто- 
ловыми ложками через 5—10 мин. Обволакнвающее. 

Тиосульфат натрия (501. Ман вурозиНито$). 0,5%-ного рас- 
твора для промывания желудка 700—4000мл. 5%-ного под кожу —400 м4. 
10—30%-ного внутривенно —20—50 мл. Обезврежнвает яды. 

Уголь активнрованный (СагЬо асНуа{з). Внутрь взвесь нз 
одной столовой ложки активированного угля в двух стаканах воды; для про- 
мывания желудка взвесь из одной столовой ложки угля в 500 ил воды. Адсорби- 
рует яды. 


Меры предосторожности при работе 
с огнеопасными веществами 


1. Запрещается хранить в рабочих помешениях лабораторий 
горючие (огнеопасные) вещества в количествах, превышающих | ке 
каждого названия, и не более 3—4 ке в общей сложности. 

Огнеопасными веществами считают: эфиры (этиловый, пегролей- 
ный и др.), спирты (этиловый, метиловый, амиловый и др.), бензин, 
бензол, ацетон, перекись натрия (или калия) и т. д. 

2. Огнеопасные вещества, находящиеся непосредственно в ла- 
боратории, хранят в специальном железном шкафу или в ящике 
с надписью «огнеопасные вещества». 

3. Во время разливки огнеопасных веществ запрещается иметь 
в этом помещении открытое пламя: зажжеённые горелки, а также за- 
жигание спичек, курение и т. п. То же относится и к перегонке 
(дистилляции) огнеопасных веществ и экстрагированию ими. Для 
этого применяют электрические нагреватели закрытого типа. 

4. Запасные количества огнеопасных веществ хранят в сухом 
каменном помещении с хорошей вентиляцией и естественным осве- 
щением. 

5. На случай пожара в каждом помещении лаборатории, а осо- 
бенно в местах хранения огнеопасных веществ должны быть проти- 
вопожарные средства: ящик с песком и совочек для засыпки, огне- 
тушители, пожарный рукав, листовой асбест и плотное покрывало. 

Огнетушители через определенные промежутки времени прове- 
ряют и перезаряжают. 

Если горящие вещества не растворяются в воде (например, бен- 
зин, скипидар, эфир), то их водой тушить нельзя. Растворимые 
в воде вещества (спирты, ацетон и др.) можно тушить водой. 


Меры предупреждения взрывов 


1. Необходимо тщательно следить за состоянием газопроводной 
системы (соединительные муфты, краны), не допуская неисправно- 
стей. Закрывать все краны по окончании работы. 

В случае обнаружения в помещении светильного газа необходимо 
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проветрить помещение, не зажигая огня и не включая (или выключая) 
электричество (искра может вызвать взрыв). 

При поисках повреждений в газопроводе нельзя пользоваться 
пламенем, для этого применяют мыльную пену. 

2. Легколетучие жидкости (эфиры, спирты, ацетон, сероуглерод, 
бензол и др.) следует хранить в холодном и темном месте. 

3. Легко разлагающиеся и дающие взрыв вещества, такие, как 
перекись водорода, перекись натрия (или калия), следует хранить 
в небольших количествах, защищая их от засорения пылью, от вла- 
ги и света. 

4. Запрещается растирать хлорноватокислый калий (бертолетову 
соль) вместе с органическими веществами. 

5. Баллоны со сжатыми газами необходимо предохранять от тол- 
чков, особенно во время транспортировки, а также от механиче- 
ских повреждений и нагреваний. 

Баллон должен быть снабжен редукционным вентилем, который 
содержат в чистоте, особенно от масла. В нерабочем состоянии на бал- 
лон должен быть навинчен колпак. Запрещается работать с неис- 
правными баллонами, а тем более исправлять их своими силами. 
Для уплотнения соединительных гаек в баллонах, содержащих кис- 
лород, запрещается применять прокладки из резины, эбонита, 
каучука и других органических веществ. 

Не следует опорожнять баллон от газа до конца. 


ПРИЛОЖЕНИЯ 


Растворимость металлов 


Алюминий. а) Хорошо растворяется в соляной кнслоте. Медленно раство- 

яется в концентрнрованной и разбавленной НМОз н разбавленной Н250ё. 

6) Алюмнний и его сплавы хорошо растворяются в концентрированных 
растворах едкнх щелочей (20—40% МаОН нли КОН). 

Бериллий. Хорошо растворяется в соляной и серной кнслотах, а также в азот- 
ной кнслоте прн нагревании. Холодная азотная кнслота пасснвнрует металл 
вследствне образовання пленки окнсн бернллия. 

Бор. Растворяется в кнслотах-окнслнтелях: в концентрнрованных азотной 
и серной, а также в хлорной прн нагреваннн до белого дыма. Сплавляется с едкн- 
ми щелочамн, образуя метабораты. 


Ванадий. Растворяется на холоду в «царской водке» н в азотной кнслоте, 
При нагревании растворяется в концентрнрованной серной и плавиковой кисло- 
тах. Сплавляется со щелочами, образуя соли ванадиевой кнслоты (ванадаты). 
Нерастворнм в разбавленных серной и соляной кислотах. 

Висмут. Хорошо растворяется в разбавленной азотной кнслоте, в смесн 
азотной и соляной кислот, в горячей концентрнрованной серной кнслотах. 
Нерастворим в разбавленных соляной и ‘серной кислотах. 

Вольфрам. Нерастворнм в серной и соляной кислотах. Концентрированная 
азотная кислота н «царская водка» окисляют вольфрам с поверхности, переводя 
его в нерастворнмую вольфрамовую кислоту. Растворяется в смеси плавиковой 
и азотной кнслот. Растворнм в смесях кислот, содержащнх фосфорную кнслоту, 
Сы образования комплексной вольфрамо-фосфорной кнслоты (Нэ 0 
. ХН20). 

Растворяется в насыщенном растворе щавелевой кислоты в присутствии 
перекиси водорода. Сплавляется со щелочамн нли МазгСОз в прнсутствин окнс- 
лителей (например, КС!10Оз) с образованием солей вольфрамовой кислоты. 

. Гафний. В соляной и серной кнслотах нерастворим. Легко растворяется 
в «царской водке» и плавиковой кнслоте. 

Германий. Хорошо растворяется в «царской водке», а также в щелочном 
растворе перекисн водорода. Кислоты на германий действуют слабо; в азотной 
кнелоте образуется гидрат двуокнсн германия. 

Железо. Легко растворяется в азотной кнслоте, разбавленной серной, а так- 
же в соляной кнслоте. Чнстейшее железо растворяется в азотной кислоте, но не 
растворяется в соляной. 

Золото. Растворяется в смесн соляной и азотной кислот. 

Индий. Легко растворяется в соляной кнслоте, медленно — в серной, с тру- 
дом в концентрированной азотной кислоте. р 

Кадмий. Растворяется в горячей разбавленной азотной кнслоте. Плохо 
растворяется в разбавленной соляной и серной кислотах; расгворение ускоряет- 
ся в прнсутствни перекнси водорода. 
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Кобальт. Растворяется в разбавленной азотной кислоте, а также в разбав- 
’ленной соляной и серной кислотах. Концентрироваиные серная н азотная 
кислоты пасснвируют кобальт. 


Лантан. Легко растворяется в кислотах с образованием солей трехвалентно- 
го лантана, 


Магний. Легко растворяется во всех разбавленных кислотах, в т. ч. и в 
уксусной. Растворяется в концентрированных растворах хлорида аммония. 


Марганец. Растворяется в разбавленных азотной, соляной и серной кисло- 
тах с образованием солей двухвалентного марганца (Мл?+). В концентрированной 
серной кислоте растворяется с выделением $02. 


Медь. Легко растворяется в азотной кислоте. Нерастворима в соляной и в 
разбавленной серной кислотах. Концентрированная серная кислота растворяет 
медь при нагревании до паров Н25О4. Соляная кислота растворяет медь в при- 
сутствии окислителей (например, Еез+, НО», НМОз ит. д.). 


Молибден. Легко растворяется в «царской водке» и в смеси плавиковой 
и азотной кислот. Растворяется в концентрированной серной кислоте при нагре- 
вании до паров Нз5Оа. В разбавленной соляной кислоте растворяется при нагре- 
вании очень медленно. 

Сплавляется со щелочами в присутствии окислителей. Концентрироваиная 
азотная кислота пассивирует молибден. 


Мышьяк. Растворяется в смеси азотной и соляной кислот, в концентриро- 
ванной серной кислоте при нагревании до паров Н25Оа. Нерастворим в соляной 
н разбавленной серной кислотах. 


Никель. Растворяется в разбавленной азотиой кислоте. В концеитрирован- 
ной азотной кислоте пассивируется и не растворяется. Плохо растворяется в раз- 
бавленных соляной и серной кислотах. 


Ниобий. Нерастворим в «Царской водке» и концентрированной азотной кис- 
лоте. Растворяется в плавиковой кислоте с добавкой азотной кислоты. Концен- 
трнрованная серная кислота с добавкой (МНа)25Оз или К25Оа растворяет ниобий 
при нагревании до паров Н›5О4. Сплавляется со щелочами, образуя соли-нио- 
баты. 

Олово. Растворяется в соляной кислоте и в смеси соляной и азотной кнслот. 
Растворяется в концентрированной серной кислоте при нагревании. В азотной 
кислоте образуется нерастворимый осадок метаоловянной кислоты Нэ5пОз. 


Платина. Растворяется в смеси соляной и азотной кислот. 


Рений. Растворяется в азотной кислоте с образованием раствора рениевой 
кислоты. Концентрированная серная кислота при нагревании медленио растворяет 
рений. Соляная и разбавленная серная кислоты очень медленно растворяют его. 


Ртуть. Хорошо растворяется в азотной кислоте, а также в концентриро- 
ванной серной при нагревании. Нерастворима в соляной кислоте и в разбавлен- 
ной серной. 

Свинец. Хорошо растворяется в разбавленной азотной кислоте. Соляная и 
серная кислоты растворяют свинец лишь при нагревании. Растворяется в уксус- 
ной кислоте. 

Селен. Растворяется в азотной кислоте с образованием растворимой селени- 
стой кислоты Нз5еОз. Растворяется также в «царской водке», 

Серебро. Легко растворяется в азотной кислоте; при нагревании раство- 
ряется в концентрированной серной кислоте. Нерастворимо в соляной, а также 
на холоду в серной кислотах. 

Сурьма. Растворяется в концентрированной серной кислоте при нагревании 
до паров Н25О, в смеси азотной и соляной кислот, в смеси азотной кислоты 
с винной. 

В концентрированной азотной кислоте образует нерастворимую четырех- 
окись- 5Ь2Оа. 
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Таллий. Легко растворяется в азотной кислоте. В серной кислоте растворяет- 
ся труднее, в соляной — плохо вследствне образования малорастворимого хло- 
рида одновалентного таллия. 


Тантал. Нерастворим в «царской водке» и в азотной кислоте. На иего не 
действует плавиковая кислота (в отсутствие платииы). Концентрированная серная 
кислота лишь при нагревании действует на металл. Растворяется в плавиковой 
кислоте с добавкой азотной. Металл сплавляется со щелочами, образуя танталаты. 


Теллур. Растворяется в азотной кислоте с образованием растворимой 
теллуристой кислоты НзТеОз. Растворим в «царской водке», в концентриро- 
ванной серной кнслоте, в растворах МаОН и КСМ. 


Титан. Растворяется в разбавленной 1:1 соляной и разбавленной 
1:6 серной кислотах с образованием солей трехвалентного титана фиолетового 
цвета. Очень легко растворяется в разбавленной плавиковой кислоте и в смеси 
плавиковой и азотной кислот. 

Азотная кислота пассивирует титан вследствне образования нерастворимой 
метатитановой кислоты. Такой пассивированный титан плохо растворяется в со- 
ляной и сериой кислотах. 


Торий. Легко растворяется в концентрированной соляной кислоте и в смеси 
соляиой и азотной кислот. Одна азотная кислота пассивирует металл. 


Уран. Растворяется в разбавленных серной и соляной кислотах, а также 
в хлорной кислоте. Азотная кислота на холоду пассивирует уран [при раство- 
рении образуется нитрат уранила ЧО»2(МО:з)з]. 


Хром. Легко растворяется в соляной и хлорной кислотах, а также в раз- 
бавленной серной кнслоте. В азотной кислоте хром с поверхности пассивирует- 
ся, и дальнейшее растворение его протекает крайне медленно. 

Церий. Легко растворяется в кислотах с образованием солей трехвалентно- 
го церия. 

Цинк. а) Хорошо растворяется в азотной, серной и соляной кислотах. 

6) Цинк и его сплавы хорошо растворяются в концентрированных растворах 
едких щелочей (МаОН и КОН). 

Цирконий. Растворяется в «Царской водке» и плавиковой кислоте, а также 
в смеси плавиковой и азотной кислот. Медленно растворяется в серной и кон- 
центрированной соляной кислоте. Устойчив к действию 5%-ной соляной кнсло- 
ты даже при нагревании. 

Легко переводится в раствор мокрым сплавлением (на 10 мл концентриро- 
ванной Н25О4 добавляют 3 г К›5$Оа). 


Характеристика ионосбменных смол 


Ионитами называют твердые, нерастворимые в воде и органических рас- 
творнтелях природные или искусственные материалы, способные к нонному об- 
мену. 

Практическое прнменение в аналитической химии получили синтетические 
ионообменные смолы; они представляют собой высокополимерные соединения 
с сетчатой или трехмерной структурой строения. 

Иониты с подвижным ионом водорода называют катионнтами. Иониты с гид- 
роксильными ионами называют анионитами. 

В зависимости от химического состава и степени диссоциации иониты делят- 
ся на четыре группы: 

1) сильнокислотные катиониты характеризуются легкостью вытеснения из 
них ионов водорода другими ионами. Активными группами являются сульфогруп- 
пы (5ОзН) или фосфорнокислые группы (РОзН2); 

2) слабокислотные катиониты характеризуются незначительной обменной 
способностью при низких значениях РН. Содержат в основном карбоксильные 
группы (СООН); 
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3) сильноосновные аниониты характеризуются хорошей днссоциацией в кис- 
лой, нейтральной и щелочной средах. Содержат активные группы четвертично- 


го аммонийного основания (—М№Ез) илн пиридиновые группы (—М№— < —_ 


4) слабоосновные аниониты характеризуются хорошей днссоциацией в кнс- 
лой среде. Содержат вторичные (=МН) или третичные (=М) аминогруппы. 

Ионообменные смолы должны удовлетворять следующим требованиям: они 
должны обладать высокой обменной способностью (обменной емкостью); хоро- 
шими кинетическими свойствами (достаточной скоростью ионного обмена); меха- 
нической прочностью, химической устойчивостью по отношению к кислотам, 
щелочам, окислителям и восстановителям; нерастворимостью в воде и органи- 
ческих растворителях; должны легко регенерироваться и иметь длительный срок 
службы. , 

Наилучшей формой зерна ионита является сферическая форма, 

Иоиообменная способность (обменная емкость} ионитов характеризуется 

ими показателями: 
Статическая обменная емкость выражается в мг-экв/г сухой смолы. Опре- 
деляется путем контакта в колбе 1—5 г ионнта со. 100 —250 мл раствора солей 
или кислоты в течение 1—2 суток. Определение основано на реакции ионного обме- 
на и характеризуется количеством ионов, поглощенных ионитом в условиях рав- 
новесия с учетом влияния концентрации и РН раствора. 

2. Динамическая (рабочая) обменная емкость выражается в мг-эка/л или в 
гжв/мЗ набухшего нонита, Определяется пропусканием раствора солей или кис-. 
лот определенной концентрации с постоянной скоростью через колонки с ионитом. 
Определение основано на реакции ионного обмена в неравновесных условиях. 
Динамическая обменная емкость характеризуется количеством ионов, поглощеи- 
ных ионитом, до появления их в фильтрате. `. 

3. Полная (общая) обменная емкость выражается в мг-экв/г сухой смолы 
или мг-экв/л набухшей смолы. Определяется методом нейтрализации — кис- 
лотиого катионита раствором едкой щелочи (МаОН или КОН), а анионита — 
раствором кислоты (НС! или Нз2504) в статических и динамических условиях. 


Иониты отечественного производства 


° Катионит сильнокислотный КУ-1. Черные зерна неправильной формы, раз- 
мером от 0,3 до 2,0 мм. Содержит сульфогруппу ($ОзН) и фенольный гидроксил 
он), Обладает высокой механической прочностью. Стоек к органическим раство- 
рителям и кислотам. Нестоек к концентрированным растворам щелочей’ и окис- 
лителям, особенно при высоких температурах. Статическая обменная емкость 
по 0,1 М раствору СаС!а—неменее 1,6 мг-экв/г по 0,1 № раствору вон — неменее 
4 иг-экв/г. Динамическая обмениая емкость (по 0,007 № раствору НС!) — ие менее 
540 мг-экв/л. Относительная набухаемость 1,15—1,80 мл/г. Насыпной вес набух- 
шего катионита^-0,33 г/мл, товарного катионита 0,60--0,75 г/мл. Окисляемость 
фильтрата — не более 9 мг О/г. Влажность имеющегося в продаже катионита — 

0%. 
с ее о нонов металлов катионит КУ-! хорошо сорбирует органические 
катионы — красители, органические коллоиды и аминокислоты. 


Катионит сильнокислотный КУ-2. Желтоватые зерна правильной шарообраз- 
ной формы, размером 0,3—2 мм. Содержит ‚сульфогруппу ($ОзН). Выпускается 
двух сортов — А и Б. Отличается хорошей стойкостью к щелочам — кислотам 
и окислителям. Обладает хорошей механической прочностью, устойчив при 120-— 
130°. Статическая обменная емкость по 0,| М раствору МаОН — не менее 
4,3 иг-экв/г. Статнческая обменная емкость по 0,1 М раствору СаСв — не менее 
4,2 мг-экв/г. Динамическая обменная емкость (по 0,007 М раствору 2) — 
не менее 1200 мг-эка/л. Абсолютная набухаемость — не более 3 мл/г. Окисляе- 
мость фильтрата — не более 3 мг О/г. Влажность имеющегося в продаже катиони- 


та — не. более 50%. 
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Катионит слабокислотный КБ-4. Прозрачные белые нлн желтоватые зерна 
правильной шарообразной формы. Содержит одну ионогенную группу —- кар- 
боксил (СООН). Выпускаются двух марок: КБ-4 КБ-4П-9. `Обладает высокой 
механической прочностью и химической стойкостью. Термостоек — активно 
работает при температуре до 160—180° С. Размер зерна КБ-4 0,3—2,0 ми, КБ-4П-2 
0,3—0,8 мм. Насыпной вес не ниже 0,55 г/мл. Статическая обменная емкость 
по 0,1№ раствору МаОН — не менее: КБ-4 8,5 мг-экв/г, КБ-4П-2 9,6 ма-эка/а. 
Абсолютная набухаемость в Ма*-форме: КБ-4 не более 4 г/мл; КБ-4П-2 не более 
6 г/мл; в Н+-форме: КБ-4 не более 3 г/мл; КБ-4П-2 не более 2,5 — 2,9 г/мл. Окис- 
ляемость фильтрата—не более 3 мг О/г. Влажность имеющегося в продаже кати- 
онита —- не более 50%. 

Анионит сильноосновный АВ-16. Светло-коричневые зерна неправильной 
формы. Размер зерен от 0,3 до 2,0 мм (мельче 0,3 им — не более 5%, крупнее 
2,0 ми — неболее 5%). Содержит несколько ионогенных групи: вторичных (=МН), 
третичных (=М) аминогрупп, а также четвертнчные пиридиновые группы 


-- 
—М ©». Устойчив к растворам кислот н оснований, Насыпной вес имеющего- 


ся в продаже ионита — не менее 0,6 т/м3. Статическая обменная емкость по 0,1 № 
раствору соляной кислоты — не менее 7 иг-экв/г. Динамическая обменная емкость 


по 0,001 М раствору хлорида натрия -—-не менее 190 г-экв/мз. Динамическая об-— 


менная емкость по раствору кремневой кнслоты (10 мг/л) при удельном расходе 
МаОН -- не более 400 г/г-Экв; емкость — не менее 150 г-экв/мз. Превышение окис- 
ляемости фильтрата по сравнению с окисляемостью дистнллята — не более | мг/л. 
Влажность имеющегося в продаже анионита — не более 60%. 
Анионит сильноосновный АВ-17. Желтые зерна правнльной шарообразиой 
формы, размером от 0,35 до 1,2 мм. Содержат в молекулярной решетке активные 


четвертичные аммонийные основания (—М№Вз). Анионит стоек к действию кислот, 
щелочей и окислителей, в т, ч. к азотной кислоте. Может устойчиво работать при 
температуре до 50° С. Насыпной вес — 0,74 т/мЗ. Статическая обменная емкость 
по 0,1 М раствору НС! — 4,3 мг-экв/г; по 0,1 М раствору Мас! 3,5—4,0 мг-экв/г. 
Динамическая обменная емкость по 0,001 М раствору МаС! при удельном расхо- 
де 200 г/г-экв МаОН составляет 600 г-экв/мз, по кремневой кислоте — 400 г-экв/мз. 
Абсолютная набухаемость в ОН-форме -- не более 3,34мл/г. Влажность 30—50%, 


Анионит слабоосновный АН-2Ф. Коричневые зерна неправильной формы, 
размером от 0,3 до 1,6 мм. (Содержание фракции менее 0,3 им и более 1,6 мм — 
не более 5%; содержание фракции от 0,5 до 1,6 им — не менее 70%.) 

Содержит вторичные (=МН) и третичные (=№) аминогруппы. Функциониру- 
ет только в кислой среде. Устойчив к действию кислот и оснований. Не окисляется 
кислородом, растворенным в воде. Работает в интервале температур 20—50° С. 


Насыпной вес — не менее 0,56 т/мз. Статическая обменная емкость по 0,1 М№` 


раствору НС! — не менее 9,2 мг-экв/г. Динамическая обменная емкость по 0,0035 № 
раствору НС! — не менее 440 мг-экв/л. Остаточное содержание хлора в филь- 
трате — не более 3 мг/л. Обменная емкость сильно зависит от концентрации кис- 
лоты и от скорости пропускания раствора через колонку. Влажность имеющего- 
ся в продаже анионита — не выше 95%. 


Анионит промежуточной основности ЭДЭ-10п. Коричневые зерна неправнльной 
формы со стекловидным изломом. Размер зерен — от 0,4 до 1,7 мм. Содержит вто- 
ричиые (=МН) и третичные (=М) амнногруппы, а также некоторое количество 


четвертичных аммоннйных групп (=М№з). Обладает слабоосновными и частично 
сильноосновными свойствами. Анионит устойчив к действню растворов кислот 
и щелочей. Статическая емкость по 0,1 № раствору Н2$Оз — 9 мг-экв/г. Дина- 
мическая обменная емкость по 0,001 М№ раствору МаС! при удельном расходе 
МаОН не более 210 г-экв/л составляет не менее 70 мг-экв/л. Окисляемость фильтра- 
та не должна превышать окнсляемость дистнллята более чем на | мг О на 1 л, 
Насыпной вес имеющегося в продаже аннонита -- не менее 0,6 т/мЗ. Влажность — 
не более 15%. 
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Способен поглощать из слабокислых растворов не только анионы, но и кати- 
оны, образуя комплексные соединения с ионами тяжелых металлов (Со, Са, 
и, РБ и др.). 


Зарубежные иониты 


Вофатиты. Катионит КР$ (или КР$ 200). Полимеризованная сульфо- 
кислотная смола. Сильнокислотный катионит. Обменная емкость (г СаО на 100 мл 
смолы) 3,5—4,0. Величина зерна 0,3—1,0 мм. Максимальная рабочая температу- 
ра 115°С. Вес литра мабухшей смолы 750—800 г. 

Катионит Е. Фенолсульфокислотная смола. Сильнокислотный катионит. 
Обменная емкость 1,8—2,0 г СаО на 100 мл смолы. Величина зерна 0,3—1,5 мм. 
Вес литра набухшей смолы 700—750 г. Максимальная рабочая температура 50° С. 

Катионит Р. Фенолсульфокислотная смола. Сильнокислотный катионит. 
Обменная емкость 0,9—1,0 г СаО на 100 мл смолы. Величина зерна 0,3—1,5 мм. 
Вес литра набухшей смолы 650—750 г. Максимальная рабочая температура 
97° С. 

Катионит СР (или СР 300). Полимеризованная карбоновокислая смола. 
Слабокислотный катионит. Обменная емкость 4,0—4,5 г СаО на 100 мл смолы. 
Размер зерна 0,3—1,0 им. Вес литра набухшей смолы 750—800 г. Максимальная 
рабочая температура 30° С. Является селективным адсорбентом. 

Катионит СМ. Фенолкарбоновокислая смола, Слабокислотный  катионит. 
Обменная емкость 0,8—1,8 г СаО на 100 мм смолы. Размер зерна 0,3—1,5 мм. 
Вес литра набухшей смолы 800—850 г. Максимальная рабочая температура 30° С. 

Анионит М. Ароматическая аминосмола. Обменная емкость |,2 г СаО на 
100 мл смолы. Размер зерна 0,3—1,5 мм. Вес литра набухшей смолы 600—700 г. 
Максимальная рабочая температура 30° С. Селективный адсорбент, Применяют 
для разделения сильных и слабых кислот. 

Анионит МР. Ароматическая аминосмола. Обменная емкость — 2,0 г Сао 
на 100 мл смолы. Размер зерен 0,3—1,5 мм.Вес литра набухшей смолы 700—750 г. 
Максимальная рабочая температура 30° С. 

Анионит Г, 150. Полиалкилиминовая смола. Обменная емкость 3,5—4,0 г 
Са0 на 100 мл смолы. Размер зерен 0,3—1,5 мм. Вес литра набухшей смолы 600— 
700 г. Максимальная рабочая температура 50° С. 

Анионит Т. 165. Полиалкилениминовая смола. Обменная емкость—5 г $10 на 
1 л смолы. Размер зерна 0,3—1,5 мм. Вес литра набухшей смолы 600—700 г. 
Максимальная рабочая температура 50° С. 

Леватиты. Катионит РМ. Фенолсульфоновокислая смола. Сильно- 
кислотный катионит. Обменная емкость 1,3—1,4 г СаО на 100 мл смолы. Размер 
зерна 0,3—2,0 мм. Вес литра набухшей смолы 600—700 г. Максимальная рабочая 
температура 95°С (для смолы в Н+-форме 30° С). 

Катионит К$. Сульфосмола. Сильнокислотный катионит. Обменная емкость 
1,6—1,8 г СаО на 100 мл смолы. Размер зерна 0,3—2,0 мм. Вес литра набухшей 
смолы 650—750 г. Максимальная рабочая температура 50° С (для смолы в Н*-форме 
30° С). 

Катионит КЗВ. Сульфосмола. Сильнокислотный катионит. Обменная 
емкость 2,3—2,5 г СаО на 100 мл смолы. Размер зерна 0,3—1,5 мм. Вес литра 
набухшей смолы 650—750 г. Максимальная рабочая температура 50°С (для 
смолы в Н+-форме 30° С). 

Катионит $ 100. Стиролсульфосмола. Слабокислотный катионит. Обменная 
емкость 3,0—4,5 г СаО на 100 мл смолы. Максимальная рабочая температура 
120° С. . 

Катионит. С. Карбоксильная смола. Слабокислотный катионит. Обменная 
емкость 1,0—1,2 г Сао на 100 мл смолы. Размер зерна 0,3—2,0 мм. Вес литра 
набухшей смолы 650—750 г. Максимальная рабочая температура 30° С. 
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Катионит СМ. Карбоксильная смола. Слабокислотный катионит. Обмен- 
чая емкость 2,0—4,0 г СаО на 100 мл смолы. Размер зерна 0,5—1,5 мт. Мак- 
симальная рабочая температура 100° С. 

Анионит М. Смола, полученная поликонденсацией. Содержит группы—МН» 
и =МН. Сильно основный анионит. Обменная емкость 1,0—1,3 СаО на 100 мл 
смолы. Размер зерна 0,3—2,0 им. Вес литра набухшей смолы 650—750 г. Мак- 
симальная рабочая температура 30° С. 

Анионит М 1. Смола, полученная поликонденсацией. Содержит группы 
=МН и —МНо. Анионит более сильно основный, чем аннонит М. Обменная емкость 
3,0—3,5 гСаО на 100 мл смолы. Размер зерна 0,3—2,0 мм. Вес 1 л набухшей смолы 
600—650 г. Максимальная рабочая температура 30° С. 


+ 
Анионит ММ. Смола, полученная поликонденсацией. Содержит группы —МВз. 
Сильно основный анионит. Обменная емкость 0,5—2,2 г СаО на 100 мл смолы. 
Максимальная рабочая температура 40—50° С. 


Анионит М!1. Смола, полученная поликонденсацией. Содержит группы 


—МНо и — МЕ. Применяют для удаления $102 из обессоленной воды. Обменная 
емкость — 5 г 3102 на | л смолы. Размер зерна 0,3—2,0 мм. Вес литра набухшей 
смолы 650—700 г. Максимальная рабочая температура 30° С. 


Ниже дается перечень зарубежных ионитов, близких по своим свойствам. 


Катиониты 


Сильнокислотные: 
1) вофатит КРЗ (или КР5 200), амберлит 18-120, дауэкс 50, 
дуолит С20, леватит $ 100, нальцит НСВ, пермутит © (или в 5), 
цеокарб 225; 
2) вофатит Е (и Р), амберлит 1-1 | 18-100), дауэкс 30, дуолит 
С30, леватит КМ (РМ), цеокарб 215 (и 315). 
Слабокислотные: 
1) вофатит СР (или СР 300), амберлит 1ВС 50, цеокарб 296; 
2) вофатит СМ, дуолит (5100, леватит СМО, цеокарб 216. 


Аниониты 


Сильно основные: 
вофатит ЗВ\\, амберлит 1ВА-400 (и 13А-410), дауэкс 1 (и 2), лева- 
тит М 500 (и М 600), нальцит ЗАВ (и $ВВ), пермутит Е$ (и ЕЗВ) 
Средн еосновные: . 
вофатит 1, 150, леватит МУН (и ММ) 
Слабоосновные: 
вофатит М, амберлит 1В-4В (и 18-45), де-ацидите Е, дауэкс 3, дуо- , 
лит А 2, пермутит Б. 


Адсорбенты 


Вофатит Е\ (и ЕР), амберлит 3 А-401 (1ВА-401$), асмит 173 (224 
и 259), пермутит А$. 
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Атомные веса элементов (1962 г.) 


Таблица | 


Элемент Снмвол Атомн ый вес Элемент Символ. 
Азот М 14,0067 Неои № 
Актиний Ас 221 Нептуний МР 
Алюминий А] 26,9815 Никель м 
Америций Ат 243 Ниобий МЬ 
Аргон Аг 39, 948 . Нобелий № 
Астатин А+ 210 Олово Зп 
Барий Ва 137,34 Осмий 0$ 
Бериллий Ве 9,0122 Палладий РЯ 
Берклий ВК АТ ` Платина Р+ 
Бор В 10.811 Плутоний Ри 
Бром Вг 79,909 Полоний Ро 
Ванадий У 50,942 Празеодим Рг 
Висмут В 208,980 Прометий | Рт 
Водород Н 1,00797 Протактиннй Ра 
Вольфрам м 183,85 Радий Ва 

‚ Гадолиний оса 157,25 Радон Вп 
Галлий Са 69,72 Рений Ве 
Гафний НЕ 178,49 Родий ВВ 
Гелий Не 4,0026 Ртуть На 
Германий Се 72,59 Рубидий ВЬ 
Гольмий Но 164,930 Рутений Ви 
Диспрозий ру 162,50 Самарий $т 
Европий Ей 151,96 Свинец РЬ 
Железо Ре 55,847 Селен 5е 
Золото Ац 196,967 Сера $ 
Иидий шп 114,82 Серебро Аб 
Иод у 126, 9044 Скандий $с 
Иридий и 192,2 Стронций $г 
Иттербий УБ 173,94 Сурьма 5Ь 
Иттрий У 88,905 Таллий уу 
Кадмий С4 112,40 Таитал Та 
Калий К 39,102 Теллур Те 
Калифорний С 249 Тербий , ТЬ 
Кальций Са 40,08 Технеций Те 
Кислород о 15,9994 . Титан т 
Кобальт Со 58,9332 Торий ТЬ 
Кремний $ 28,086 Тулий Ти 
Криптон Кг 83,80 Углерод С 
Ксенон Хе 131, 30 Уран. |9] 
Кюрий Ст 241 Фермий Рт 
Лантан Га 138, 91 Фосфор . Р 
Литий |й 6,939 Франций Ег 
Лютеций Гл АТА , 97 Фтор Е 
Магний М; 24, 312 Хлор с 
Марганец Мп 54, 9381 Хром, Сг 
Медь Си 63,564 | Цезий Сз 
Меиделевий Ма 256 Церий Се 
Молибден Мо 95,94 Циик . 7п 
Мышьяк Аз 74,9246 Цирконий | 7 
Натрий. Ма 22,98 Эйнштейний Ез 
Неодим ма 444,24 Эрбий Ег 


Атомный вес 
по С 


167,26 


Таблица НП 


Факторы пересчета Р 


Табл. П содержнт множнтели для вычисления эквивалентного количества 
элемента или другого химического соединеиия. 
Примеры. 1) Получено 0,3286 г ВабОа, необходимо вычислить, сколько г 


содержится в них Ва. По таблице находим (стр. 353) фактор пересчета Ва$О+ 
на Ва, равный 0,58844. 
В 0,3286 г ВаЗОл содержится: 


0,3286.0, 5884 = 0,1934 г Ва. 


2) Дано 0,5000 г ВаСОз, требуется иайти эквивалентное количество Ва. 
Фактора пересчета ВаСОз на ВаО’в таблице нет; в этом случае расчет ведется 
через Ва. Фактор пересчета ВаСОз на Ва— 0,69595, а Ва на ВаО — 1,1165. 
Следовательно, 0,5000 г ВаСОз необходимо умножить на два фактора. Получаем 


0,5000.0,69595.1,1165=0,3885 г ВаО. 
ымЫм—— 
ЩЕ | Е | . Е | 18 Р 
и 
АБ Ат. вес = 107,810; |8 А = 2,03290 


0,84488—1 | 0,69965 | Аё — <> АвзАзОа 1,4293 |0,45512 
0,75925—4 | 0,57445 | АЕ —+>АвВг 1,7408 | 0,24075 
0, 90645—4 | 0,80566 | Аё <> АСМ 1,2442 | 0,09385 
0,87655—4 | 0,75265 | Аа <> АёС 1,3287 | 0,1234 
0,66225—1 | 0,45946 | А «> Ав] 2,1764 | 0,33775 
0,80278—1 | 0,63504 | Аё — <> АаМОз 1,5748 | 0,19722 
0,96893—1 | 0,93096 | А — <> АеО 1,0742 | 0,03107 
0,88824—1 | 0,77340 | А <> АвзРОл 1,2935 | 0,44476 
0,81292—4 | 0,65002 | А — + Ав$СМ 1,5384 | 0,18708 


0,07384 1,1852 | АЗМОз «> АБС 0,84370 | 0,92619—4 


АГ Ат. вес = 26,9815; 15 А ==1,43106, 
<> А!(С,НзМО}з 17,028 | 1,23417 


(8-окснхинолннат) 


0,76883—2 | 0,05872 |А1 


0,04827—4 | 0,14475 А! «> Аз .6Н2О 8,9480 | 0,95473 
0,72367—4 | 0,52926 А! <> АО: 1,8894 | 0,27638 
0,34488—4 | 0,22425 |АГ <> МРО, 4,5198 | 0,65512 
0,85558—1 | 0,71704 |АТЕз <> Са 1,3946 | 0,14442 
0,04516—4 | 0,11096 |А1Оз => А(СНаМО)з 9,0424 | 0,95484 
(8-окснхннолинат) 
0,03127—14 | 0,10747 |А1Оз+> КА($ О). 12Н2О 9,3053 | 0,96873 
0,05099—4 | 0,14246 |АОз <> МНаАК$Оа)з-12Н2О 8,8922 | 0, 94901 
0,62121—4 | 0,41801 |А15Оз«> АРОх 2,3922 | 0,31879 
0,18468—1 | 0,15300 |АБОз<» А1ь($О4)з.18НаО 6,5364 |0,84532 
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№Е | Е | 
0,23510 | лав | 


0,87932—4 | 0,75738 
0,81422—4 | 0,65496 
0,20947—4 | 0,16198 
0,68364—4 | 0,48265 
0,68405—4 | 0,48344 
0,89513—4 | 0,78547 
0,80432—4 | 0,63727 
0,90814—4 | 0,8096 
0,86942—4 | 0,74034 
0,03925 1,0946 
0,07838 | 1,1976 


Таблица И (продолжение) 


Е 162 


АРОи<> РО | 0,58197 | 0,76490—1 


Аз Ат. вес == 74,9246; 15 А = 1,87461 


Аз <> Аз2Оз 1,3203 | 0,12068 
Аз <> АзоОь 1,5338 | 0,18578 
А$ <> АбзАзОл 6,1734 | 0,79053 
Аз <> МвзАз2 От 2,0719 |0, 31636 
Аз <> А3255 2,0699 | 0,31595 
Аза Оз > НзА$Оз 1 ‚ 2731 0 , 10487 
А$2Оз <> МазАз2 О: 1,5692 | 0,19568 
Аз2Оз <> НзАзО 1,2355 | 0,09186 
Аз2Оь <> Маз Аз О: 1,3507 | 0,13058 


МагНАзОз <> М524$2О7 
Мао НАзОа К Мо2Аз2О: 


0,94358 | 0,96075-— 
0,83497 | 0,92467—1 


Ап 
0, 94603—1 | 0,883144 | Аш АчСМ 
0,83485—4 | 0,68367 | Аи <> К[Аи(2Ю):] 
0, 81249—4 | 0,64937 | Аи <> АиСз 


0,67966—4 | 0,47825 | Ан «> НГАиСи] .АН2О 
0,69476—4 | 0,49548 | Аи «> Ма[АцСЬ] .2НзО 


В 


< К ВЕ] 
<> В2Оз 


(,93367—2 | 0,085836| В 
0,49218—4 | 0.31059 | В 
0,05458—4 | 0,41339 | В 
0,24266—4 | 0,17485 | В <НзВОв 
0,90005—41 | 0,79442 | В2Оз <> НВОз 
0,75048—4 | 0,56296 | В2Ов +» НзВОз 


0,56242—4 | 0,36544 | В2Оз <> МазВаО:.10НО 


Ва 
0,84256—41 | 0,69592 | Ва <> ВаСОз 
0,78493—1 | 0,60944 | Ва <> ВаС.О: 


0,74991—4 | 0,56222 | Ва 


0,73411—4 | 0,54244 | Ва — «>ВаСгО, 
0,95214—1 | 0,89566 | В — <>ВаО 
0,76970—4 <> Ва$ О 


0,58844 | Ва 
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<> Ма2В4О: . 10Н2О 


— ВаСь.2Н2О 


Ат. вес = 196,967; 15 А = 2,29440 


1,1323 0,05397 
1,4621 0,16515 
1,5400 0,18751 
2,0910 0,32034 
2,0195 0, 30524 


Ат. вес == 10,844; 15 А = 1,03387 


11,650 1,06633 
3,2197 0,50782 
8,8190 0, 94542 
5,1192 0, 75734 
1,2588 0,09995 
1,7763 0, 24952 
2,1390 0,43758 


Ат. вес = 137,34; 16 А = 2,43780 


1,4369 | 0,15744 
1,6409 | 0,24507 
1,7787 | 0,25009 
1,8445 | 0,26589 
1,1165 | 0,04786 
1,6994 | 0,23030 


ИЯ 


0,84924 —1 | 0,65950 
0,65470—4 | 4,4843 

0,78197—4 | 0,60530 
0,81756—1 | 0,65698 
0, 98021 0, 95545 


0,55669—1 10,36038 
0,64289—2 | 0,043943 
0,97263—2 |0,093897 
0,70652—2 |0,050877 
0,41594—1 |0,26058 
0,14988—4 |0,14120 


0,79888—4 | 0,62933 
0,51294—4 | 0,32579 
0,37773—1 | 0,23863 


0,63432—4 | 0,43084 
0.952794 | 0,89700 
0,90442—41 | 0,80245 
0,83731—4 | 0,68755 
0,91006—4 | 0,81294 
0,68153—4 | 0,48032 


0,62895—4 | 0,42555 
0,99456—4| 0,98754 
0,82704—4 | 0,67444 
0,89048—4 | 0,77656 
0,79230—4 | 0,61987 
0,67986—4 | 0,47849 
0,72391—4 | 0,52955 
0,63439—4 | 0,43094 
0,80194—1 | 0,63378 


Таблица Ш (продолжение) 


Е 15 Р 

Ва «+ ВаСЬ 1,5463 | 0,18079 
ВаСО; => СОз 0,22300 | 0, 34830—1 

ВаО > ВаСГОв 4,6524 | 0,24803 

ВаО <>Ва5Ол 1,5224 | 0,18244 

1,0466 | 0,01979 


ВабОи«> ВаСь.2Н2О 


Ве Ат. вес = 9,012, 15 А =0,95482 


Ве <> Ве0 2,1153 0,44331 
Ве <> Ве(МОз).-&Н2О 22,157 1,35741 
Ве «> ВеР2О7 10,650 1.02737 
Ве <> Веб Ол. 4НзО 19, 655 1,29348 
ВеО <> ВезР»О’ 3,8376 0,58406 
Ве0 <> Веб О4.4Н2О 1,0821 0, 85017 


0,73811—1 | 0, 54799 
23 п. П. Коростелев 


В: Аг. вес == 208,98; 15 А =2,320\ 
В: «> ВКСНзО:) 1,5890 0,20442 
(пирогаллат) 
В > ВКСН8МО}з 3,0694 0,48706 
(оксихинолннат}) 
В «> ВЦСьНюМОб)з.Н2О 4,1905 0,62227 
(тионалидат) 
В: «> ВКМОз)з.5Н2О 2,3240 | 0,36568 
В < ВыОз 1,1148 0,04721 
В: «ВОС 1,2462 | 0,09558 
В %ВРО. 1,4544 0,16269 
В! <> В125: 1,2301 0,08994 
ВЬ5Оз «> В(МОз)з.5Н2О 2,0820 0, 31847 


Вг Ат. вес = 79,909; 15 А = 1,90260 


Вг <> АбВг 2,3499 | 0,37405 
Вг +> НВг 4,0126 | 0,00544 
Вг «> КВг 1,4898 | 0,17299 
Вг <> МаВг 4,2877 | 0,10982 
Вг «> НВгОз 1,6433 | 0,20770 
Вг <> КВГОь 2,0900 | 0,32014 
Вг <> МаВгОз 1,8884 | 0,27609 
НВг «> АвВг 2,3206 | 0,36564 
КВг «> АрВг 1,5778 | 0,19806 
МаВг <> АвВг 1,8249 | 0,26123 
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"Г 


—ж—ж—————_———_—д—— 


0,43604—1 
0,78434—2 
0, 28853—1 
0,54406—1 
0,80377—1 
0,69863 

0,13467 

0,64815—1 
0,48297—1 


0,60254—4 
0,55765— 
0,71039—1 
0,85412—4 
0,46894—1 
0,42625 
0,89284—4 
0,35685 
0,70466—1 
0,29647 
0,74842—4 
0,64126—4 
0,10527 
0,44774—4 
0,28952-—4 
0,12095 
0,33950 
0,76589—1 
0,38518 


0, 46560—1 
0,44794—4 
0, 39111 —1 
0,56155—4 
0, 94220—1 
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Таблица И (продолжение) 


16Е 


с Ат. вес = 12,041; 15 А = 1,07958 


Са Ат. вес = 40,08; |2 А 


3,6640 
16,434 
5,1460 
2,8572 
1,5712 
0,20046 
0,73338 
2,2743 
3,2888 


2,4972 
2,7692 
1, 9484 
1,3992 
3,3967 
0,37476 
1,2798 
0,43969 
1,9740 
0,50528 
1,7848 
2,2842 
0,78475 
3,5667 
5,1342 
0,75692 
0,45761 
1,7444 
0,41193 


0, 56396 
1,21566 
0,74147 
0,45594 
0,19623 
0,30137—1 
0,86533—1 
0, 35685 
0, 51703 


—= 1,60293 


0, 39746 
0,44235 
0,28964 


`0,14588 


0,53106 
0,57375—1 
0,10716 
0,64345—1 
0,29534 
0,70353—1 
0, 25158 
0,35874 
0,89473—4 
0, 55226 
0, 71048 
0,87905—4 
0,66050—4 
0,23414 
0,61482—1 


С4 Ат. вес = 112,40; 18 А = 2,05077 


0,27293 | С + СО 
0,060861 | С <> ВаСОз 
0,19433 | СМ + Аёсм 
0,34999 | $СМ <> АБЗСМ 
0,63645 | СО -С0» 
4,9964 | СО: <>С 
1,3635 (Оз? <> СОз 
0,43969 | СОё <СаСОз 
0,30407 | СОз2- <> ВаСОз 
0,40045 | Са <> СаСО; 
0,36142 | Са < СаС] 
0,51332 | Са <> СаР» 
0,74470 | Са «> Са0 
0,29440 | Са «> Саб0. 
2,6684 | Саб, >С 
0, 781 ЗА СаСОз «> СаС»Оа 
2,2743 | СаСОз <> С0 
0,50659 | СаСь — <> СаСЬь.6Н2О 
1,9794 | СаСь — «>СаО 
0,56030 | Са0 «> СаСо, 
0,43778 | СаО <> СаС2О. 
1,2743 | Сад <> СО 
0,28038 | СаО <> СаМо0. 
0,19477 | СаО <> Са\О4 
1,3242 | Са(ОН)з «+ Сао 
2,1852 Саз(РО4)2 => Р2Оь 
0,58330 | СабОа <> Ва$Оа 
2,4276 | СабОа <>СаО 
0,29245 | С «+ Са(СНМО:) 
(антранилат} 
0,28054 | Са <> Са(СНмОз 
(8-оксихинолннат) 
0,24610 | Са <> СС НО) 
(хинальдат) 
0,36437 | С4 < Са(МОз)»-АНО 
0,87538 


С4 <> (40 


3,4229 
3,5650 
4,0634 


2,1443 
1,1423 


0, 53440 
0,55206 
0, 60889 


0,48845 
0, 05780 


Таблица П (продолжение) 


(«-нитрозо-В-нафтолат) 


23* 


15Е Е Е 152 
О О ООО ОО НИИ 
0,75441—4 | 0,56378 | С4 «СРО 1,7737 0,24889 
0,89102—4 | 0,77807 | С4 +>С4$ 1,2853 | 0,10898 
0.64168 —4 | 0.43824 | С@ <> С4$04-9НгО 22820 | 0.35882 
0,80894—4 | 0,64403 |'С4О => СазР:О* 1,5527 0,19109 
0,94882—1 | 0,88884 | С4О > (4$ 1,1254 0,05418 

Се Ат. вес = 140,12; 15 А = 2,14659 
0,71471—4 1 0,51489 | Се <> Сез(С2Оаз 4,9422 | 0,28829 
| | Ни 64 | 0,61134 
Се(СЭНзМО 4,08 , 
0,3886 —1 0,2442 Се а О ат 
0,91067—4 | 0,81409 | Се <> СеОз 1,2284 | 0,08933 
0,93434—1 | 0,85376 | Се <> СезОз 1,1743 | 0,06866 
0,62506—1 | 0,42475 | Се <> Се($0)з 2,3744 0,3749 
0,69286—4 | 0,49301 | Се <> Сез($Ол)з 2,0283 | 0,30714 
0,97933—41 | 0,95352 | Се2Оз <> СеОз 1,0487 | 0,02067 
0,76152—4 | 0,57745 | СезОз <> Сез($О4)з 1,7347 | 0,23848 
С! Ат. вес = 35,463; 16 А =1,54966 
0.39335—1 | 0,24737 | С =АБ 4,0425 0, 60665 
0.98783—1 0,97237 |“ ен 1,0284 0,04247 
0,67718—4 | 0,47553 | 4 Ка 2,1029 0,32282 
0.82437—4 | 0,66278 | © <> МНЯ 1,5088 | 0,17863 
0 78298 —1 0,60664 | С! <> МаС! 1,6485 0,24707 
0. 40552— 0,25440 | НС: <> АС! 3,9308 0,5848 
0,76512—1 | 0,58226 | (Юз <> АС! 1,7174 мы 
0.77033—4 | 0,58929 | НС!Оз <> АёС НСО р О в 
| - „оНив№)- 
0,32294—1 | 0,24035 | ©1057 => Сы ко 9) 8 т 
„НСО, 4,6973 , 
0,32845—4 | 0,24289 | НС!0з <> СыНим НО 3 , ит, 
- 1,4442 , 
0 84129-41 | 0,69389 | (104 <> АС ‚ 
' - Нив№4)-НСЮ 4,1512 | 0,64847 
0,38183—41 | 0,24090 | С10а © НЯ. а и 
- 10 1,3932 ‚ 
0 85599—4 | 0,74778 | С10г <КООа о 
СооНив а) НС! 4,1095 | 0,61379 
0,38624—4 | 0,24384 | НС0«=>( РН 4 
0 .86037—4 | 0,72505 | НС! => КСО 1,3792 | 0,13963 
Со Ат. вес = 58,933; # А = 1,77086 
М№0)2.2Н2О 6,5036 0,81345 
0,18685—4 | 0,15376 | Со ат 
` 0.01037—4 | 0,10242 | Со <> Со(СоНеМОз)з 9,7630 0, 98963 


355 


Таблица [1 (продолжение) Таблица И (продолжение) 


ОИ 
Е | Е | Е | ЕР Е | Е | Е | Е 
0,25018—4 | 0,17790 | Со ео 5,6244 | 0,74982 0,92269—4 | 0,83693 | 320 «> СзС! 1,1948 | `0,07784 
0,89570—1 | 0,78650 | © — «>С00 1,2714 | 0,10430 0,85910—1 | 0,72293 | СО <> С5МОь 1,3832 | 0,14090 
0,65695—4 | 0,45389 | Со «> СоСь 2,2032 | 0,34305 0,89141—1 | 0,77877 | СО <> Сз25 0% 1,2844 | 0,10859 
0,39391—4 | 0,24769 | Со  <>СоСь.6 НО 4,0373 | 0,60609 
0,50805—4 | 0,32244 | Со <> Со(МОз)» 3,1042 | 0,49495 
0,86582—4 | 0,73422 | Со <> Соз0, 1,3620 | 0,13418 Си Ат. вес = 63,54; |6 А=1,80805 
0,60629—1 | 0,40392 | Со — <> СозР»О} `2,4158 | 0,39374 
0,81132—4 | 0,64762 | Со «>05 1,5444 0,18868 0,27423—4 | 0,18803 | Си ионы СМ 5,3182 | 0,72577 
0,97012—4 | 0,93352 | СоО0 «> Соз Ол 1,0742 | 0,02988 ‘родан 
0,71059—4 | 054356 | Со0 <> СозР:О: 1.9472 | 028941 ,27697—4 | 0,1892 | Си + СШСИНМО | 5,289 | 0,7230 
0,74147—4 | 0,55140 | Со8Ол «> СобО, .7НО 1,8135 | 0,25853 0,25669-—4 | 0,18059 | Си «> Си(С»Н.МО)а 5,5375 | 0,74384 
(8-окснхннолинат) 
| 0,17376—4 | 0,14920 | Си © Си(СьН МО» НО 6,7026 | 0,8262 
С Ат. вес =54,996; 1 А = 1,7597 0,34246—4 | 0,22002 | Си «> Си(СаНи МО») 4,5454 | 0,65754 
0,71600-—1 | 0,52005 | Ск «> СгОз- 1,9229 |0,28400 (купронат) 
0,83549—4 | 0,68422 | Се <> СО 1,4615 |0,46484 0,71805—1 | 0,52246 | Си <> СиСМ$ 1,9140 | 0,28195 
0,19518—4 | 0,15674 | Сг «> АЕаСгОв 6,3800 | 0,80482 0,90246—4 | 0,79884 | Си «> Сино 1,2518 | 0,09754 
0,42772—4 | 0,26774 | Сг «> КаСгОи 3,7349 |0,57228 0,82255—1 | 0,66449 | Си «> Сиз 1,5045 | 0,17744 
0,20653—1 | 0,16089 | Сг «> РЬСгО, 6,2154 | 0,79347 0,60002—1 | 0,39818 | Си <> Сиб 2,5118 | 0,39998 
0,01752—4 | 0,10412 | Сг < КСг(504)-12Н:0 | 9,6046 | 0.98248 0,81559—1 | 0,65402 | СиО_ <> Си СМ 1,5290 | 0,1844 
011919 1°3456 | СО» <> С 0.76006 | 0’88084 —4 0,80565—4 | 0,63922 | СибОл «>Си$04-5Н:О 1,5644 | 0,19435 
0,47709—1 | 0,29998 | Сг05 <> ВаСгОа 3,3335 |0,52294 
0,37134—4 | 0,23515 | Саб <> РЬСгОа 4,2526 |0,62866 
0,71316—1 | 0,54664 | Сг2Оз <> КзСгаО, 1,9357 |0,28684 Р Ат. вес = 18,9984; 16 А=1,27874 
0,59253—1 | 0,39132 | Сб <> КаСгОа 2,5555 |0,40747 
0,18365 1,5263 | СГ <> Са Оз 0,65517 | 0,81635—4 0,83168—1 | 0,67870 | Е «++ А!Ез 1,4734 | 0,16832 
0,66074—4 | 0,45787 | СО = <> ВаСгОь 2,1840 | 0,33926 0,92457—4 | 0,84056 | Е ВЕ 1,1897 | 0,07543 
0,75366—4 | 0,56710 | КС" Ола => КСг(50з-42Н:0 | 1,7634 | 0.24634 0,68726—1 | 0,48670 | Е <> СаЕ» 2,0547 | 0,31274 
0,97755—4 | 0,94962 | Е «>НЕ» 1,0534 | 0,02245 
—_ , —_ 0,65558—41 | 0,45246 | Е <>МаЕ 2,2101 | 0,;34442 
, 6$ Ат. вес — 182,905; 16 А = 2,12854 0,73477—4 | 0,54296 | Е <>МаЦАТЕ 1,8447 | 0.26523 
0,941159-—1 | 0,81582 | С° <> Сз2СОз 1,2258 0,08841 0,86101—2 | 0,072641| Е +РЪЬСЕ 13,772 1,13899 
0,89730—4 | 0,78940 | С$ «С 1,2668 0,10270 0,64061—4 | 0,40795 | Е <> Ва[$1Е] 2,4543 0,38939 
0,75739—1 | 0,57199 | С$ = СС 1,7483 0,24261 0,86340—4 | 0,73044 Е «>54 1,3696 0,13660 
0,97461—4 | 0,94322 | (3 «СО 1,0602 0,02539 0,90436—4 | 0.80234 Е <> 5$1Е 1,2463 0,09564 
0,59616—1 | 0,39460 | С$ <= Сз[РЕВ] 2,5342 0,40384 0,89823—4 | 0,79140 [Е < НЕ 1,2644 0,10177 
0,86602—4 | 0,73455 | С° <>Сз250 1,3614 | 0,13398 0,70974—4 | 0,51252 | НаЕа <> СаЕз 1,9544 | 0,29029 
0,62155—4 | 0,44836 | Сз2О «> Сза [РАС] 2,3903 0,37845 0,44356—4 | 0,27769 | 2НЕ>Нз[$1Е в] 3,6012 0,55644 


356 


357 


ОИ 


0,05830—1 


0,89057—1 
0,84476—1 
0,85947—4 
0,80296—1 
0,30293—4 
0,77823—1 
0,95419—1 
0,96890—1 
0,91239—4 
0,26299—1 
0,69249—4 
0,04474 

0,82316—4 
0,72382—4 
0,21905—4 
0,97447-—4 


0,14250—1 
0,87153—1 


0, 52966—4 
0,84139—4 
0, 72505—1 
0,59322—4 


0, 95446 
0,05153 
0,02655 


358 


0,11437 


0,77727 
0,69945 
0,72355 
0,63527 
0,20088 
0,60041 
0,89990 
0,93090 
0,84732 
0,18323 
0,49226 
1,0345 

0,66552 
0,52944 


0,16560 - 


0,93642 


0, 13884 
0, 74393 


0,33858 
0,69405 
0,53097 
0, 394194 


8,9364 
1,1260 
1,0630 


Таблица П (продолжение) 


| Е | 16 Е 


Ре Ат. вес == 55,847; |6 А =1,74700 


Ее <> Ее(СУНМО)з 8,7438 | 0,94470 
(оксихинолинат) 
Ее «> ЕеО 1,2866 | 0,10943 
Ее <> РезОз 41,4297 | 0,15524 
Ее <> РезОа 1,3824 | 0,14053 
Ее «> Ееб 4,5742 | 0,19704 
Ее <> ЕеЗО:.7НО 4,9782 | 0,69707 
ЕеС]з <> ЕеС1з.6 НО 1,6664 | 0,22478 
Ред <> ЕеОз 1,1413 | 0,04581 
Ред <> ЕезО 1,0742 | 0,03440 
Ред +> Реб 41,2235 | 0,08764 
Ред <> (МНа)»Ее(5О4›.6Н2О 5,4578 | 0,73701 
Без Оз > РеС!з 2,0315 | 0,307814 
РезОз <> РезО 0,96662 | 0, 98526—4 
ЕезОз <> Ее» 1,5026 | 0,47684 
Еез Оз > ЕеРО4 1,8888 | 0,27648 
РезОз > (МНа)Ре(504)з.12НзО | 6,0388 | 0,78095 
Ееб» <> $05 1,0679 | 0,02853 


Са Ат. вес == 69,72; 15 А =1,84336 


Са <> Са(С›Н&МО)з 7, 2029 0,85750 
(8-оксихинолииат) 
Са <=> СазОз 1,3442 0,12847 


Се Ат. вес = 72,59; 16 А =1,86088 


ае => ЧеСа 2,9535 0,47034 
Се <> СеО» 1,4408 0,415864 
Се <> Себ> 1,8833 0,27495 
Че <> Ма ЧеОл 2,5544 


0,40678 


Н Ат. вес = 1,00797; 16 А =0,00345 


НзО «»Н 0,11190 | 0,04884—1 
НО «0 0,88812 | 0,94847—1 
Н2Оз ++ О 0,94070 | 0,97345—1 


0,84199—4 
0,62754—4 


0,86854—1 
0,92932—1 
0,96666—1 
0,98302—4 
0,93560—4 
0,06078 

0,04630 

0,96266—1 
0,94630—4 


0, 321841—1 


0,94757—1 
0,73823—1 
0,84806—1 


0,93312—4 


0,73282—1 
0,89299—4 
0, 73563—4 
0,99657—1 
0,86069—4 
0,85848—4 
0,82266—1 
0,82038—1 
0,884104 —4 
0,84795—1 
0,58329—14 
0,87244—1 


0, 20980 


`0.82711 
0.54730 
0.70479 


9,85727 


0,54058 
0,78164 
0,54402 
0,99242 
0,72558 
0,72440 
0,66475 
0,66127 
0,7605 
0,70462 
0,38308 
0,74496 


Таблица И (продолжение) 


Е 


16 Е 


Нб Аг. вес = 200,59; | А =2,30231 


На «> Н8(©:0% 


1,4388 | 0,15804 
{оксалат) 
Не НС НМОзь 2,3577 |0, 37249 
(антранилат) 
НЕ < Несь 1,3535 | 0,13446 
Нё = НесСЬ 1,1767 | 0,07068 
НЕ <> НЕО 1,0798 | 0,03334 
Нё «НО 1,0399 | 0,04698 
Нё «> Но$ 1,1599 | 0,06440 
Несь<> НезСЬ 0,86940 | 0,93922—4 
Не2(МОз) <> НезСЬ 0,89888 | 0,95370—4 
НО <> НеСЬ 1,0898 | 0,03734 
НезО <> НСЬ 1,1346 | 0,05370 


т <> Ти(СНМО)з 


ш Ат. вес == 4414,82; |6 А = 2,06002 


(8-оксихинолинат) 


ш => [шп20з 
ш- ШРО. 
Ш => [1253 


и > ГО 


ТТ +Ав] 

и <=> С! 

и <=> ЮВ 
и <>Н] 

и >Ю; 
и <> НЮОз 
3] > Юг 
и <> НТО 
и <=> 05 
и <> Ра 
у => ТЦ} 
03 + Ав] 


4,1664 0, 67819 
1,2090 0,08243 
1,8274 0,26177 
1,4489 0, 15494 


| Ат. вес == 192,2; 15 А=2,28375 
[1,1665 | 0,06689 


и] Ат. вес = 126,904; 15 А =2,40347 


1,8500 | 0,26748 
1,2794 | 0,40704 
1,8384 | 0,26437 
1,0079 | 0,00343 
1,3782 | 0,13934 
1,3862 | 0,14482 
1,5043 | 0.17734 
1,5122 | 0,47962 
1,3452 | 0,11899 
1,4192 | 0,15205 
2,6104 | 0,41671 
1,3423 | 0,12786 


359 


Таблица П (продолжение) 


162 | Е | р Е 162 
К Ат. вес = 39,102; [6 А = 1,59220 
0,43589—1 | 0,27283 [К «Аа 3,6659 |0,56441 
0,51661—1 | 0,32855 | К  +КВг 3,0436 | 0,48339 
0,74972—4 | 0,5247 | К «Ка 1,9067 | 0.28028 
0,50388—1 | 0,31906 |К «Ка; 3,1342 | 0,49642 
0,45059-—1 | 0,28222 [К «КСО 3,5483 | 0,54941 
0,37206—4 | 0,23554 | К +КкК1 4,2456 | 0,62794 
0,58742—1 | 0,38674 |К КМ; 2,5857 | 0,41258 
0,919146—4 | 0,83045 [К $+КкКо 1,2046 | 0,08084 
0,20658—1 | 0,1609 К КРЮ] 6,2447 | 0,79342 
0,65202—4 | 0,44877 |К  +К»5Оа 2,2283 |0,34798 
0,80194—4 | 0,63379 | КВг <>АёВг 1,5778 | 0,19806 
0,17299 1,4893 | КВг =Вг 0,67144 | 0,82701—4 
0,94909—41.| 0,88938 | КВгОз<» АвВг 1,1243 |0,05091 
0,49700 3,1405 | КСО» СО 0*31842 | 0,50300—1 
0,45389—4 | 0,28437 | КаСОз<> КРЮ] 3,5465 |0,54644 
0,71617—41 | 0,52020 | КС! = А 41,9223 |0,28383 
0, 32282 2,1029 | К@ С 0,47553 | 0,67718—4 
0,78446—4 | 0,60835 | КС <> КСЮз 1,6438 | 0,24584 
0,73087—4 | 0,53811 | КСЕ <> КС!0 1,8584 |0,26913 
0,48686—4 | 0,30680 | КС! =КыРЮ 3,2594 | 0,54344 
0,93204—4 | 0,85508 | КС!Оз<» АвС! 1,1695 | 0,06799 
0,53866 3,4567 | КСЮз <> (| 0,28929 | 0,46134—1 
0,98530—4 | 0,96672 | КСЮи<+ АС! 1,0344 | 0,01470 
0,59195 3,9080 | КС! (1 0,25589 | 0,40805—1 
0,88456—4 | 0,76658 | КаСгОа <» ВаСгО, 1,3045 |0,11544 
0,76393—1 | 0,58067 | К»Сг» Оз» ВаСгОл 1,7222 | 0,23607 
0,17273 1,4884 | КЕ <» СаЕ» 0, 67485 | 0,82727—1 
0,84949—1 | 0,70742 | К +Ав 1,4142 | 0,15051 
0,11667 1,3082 (КТ +53 ° | 0,76442 | 0,88333—4 
0,95976—4 | 0,94450 | К2Юз «48 1,0974 | 0,04024 
0,59745—4 | 0,39576 | КО +КВг 2,5267 |0,40255 
0,83353-—1 | 0,68160 | КО -К.СОз 1,4674 | 0,16647 
0,80056—4 | 0,63477 | КО «ка 1,5828 | 0,19944 
0,53443—1 | 0,33996 | КО <КС!0ь 2,9445 | 0,46857 
0,45299—1 | 0,28373 | КО <-К1 3,5245 | 0,54710 
0,66826—1 | 0,46587 | КО <>КМОз 2,1465 | 0,33474 
0,92404—4 | 0,83948 | КО -<>КОН 1,1942 | 0,07599 
0,73286—4 | 0,54058 | КО  «К»25$0О, 1,8499 |0,26744 
0,87311—4 | 0,74663 | К»ЗОа <> ВаЗО 1,3393 | 0,12689 
0,33777 2,1765 | К-ЗО: <> 30: 0,45944 | 0,66223—1 


360 


162 | Е | 


Таблица П (продолжение) 


Е 


152 


Та Ат. вес = 138,94; 15 А =2,14273 


0,93078—1 | 0,85266 | Та => 1.агОз 


0, 27376—1 
0,24402—1 
0,66699—1 
0,25476—1 
0,10418—1 
0,434149—1 


0,89089 —2 


0,780 44—14 
0,45989—1 
0,33938—1 
0, 30530—1 
0,87949—4 
0,67057—1 
0,93229—1 
0,39739 
0,83952—1 
0,55897—1 
0,03408 
0,68874—4 


0,88898—1 
0,80064—1 
0,84260—1 
0,69480—1 
0,85754—1 
0,54144—1 
0,58786—1 
0,80035—4 
0,64005—1 
0,80337—1 


0,18783 
0,16369 
0,46450 
0,17979 
0,12623 
0,27176 


0, 077768 


0,60343 
0, 28833 
0,21846 
0,20198 
0,75768 
0, 46835 
0,85564 
2,4968 
0,69107 
0,36222 
1,0815 


0,48836 


0,77442 
0,63189 
0,69598 
0,49522 
0,72030 
0,34763 
0,3873 
0,63147 
0,43657 


0, 63587 . 


11,4728 | 


0,06922 


ы Ат. вес = 6,939; |8 А== 0,84130 


М 12003 
1 > 

Г < ШзРОу 
о 1280. 
1.120 <> [1250 


5, 3240 
6,1091 
2,1528 
5,5624 
7, 9218 
3,6797 


0,72624 
0,78598 
0, 33301 
0,74524 
0,89882 
0,56581 


М5 Ат. вес = 24,312; 16 А = 1,38582 


Ме <> Ме(СН МО)» 
(8-оксихинолииат) 

МЕ МО 

М5 <> МЕООз 

М; <> МеаоР-Оз 

МеСОз <>Ме-РэО7 


МеСЬ <> МаСь.6 НО 
МесЬ > МязР2О; 

МесЬ. кс . 6Н.о —> МоР>зО- 
МЕО «ьМЕ(ОН) 

МО <> МезРзОз 

М550.=> Ме-Р>О7 

Ме$Ол<> М=5Ол- 7Н2О 


12,859 


1,6580 
3,4682 
4,5774 
4,9511 
4,3198 
2,1351 
4,1687 
0,40054 
1,4470 
2,7608 
0,92452 
2,0477 


1,10920 


0,21959 
0, 54011 
0,66062 
0,69470 
0,12051 
0,32943 
0,06771 
0,60261—1 
0,16048 
0,44103 
0,96592—1 
0,31126 


Мп Ат. вес = 54,9381; 18 А = 1,73987 


Мп < МПо 

Мп > МпО2 
Мп <> Ми2Оз 
Мп < Мп2О; 
Мп <= МизОл 
Мп < КМпОл 
Мп — МпзР2О? 
Мп «< МпЗ 

Мп < МоСЬь 


МоСЬ <> МиСь.4Н2О 


1,2913 
1,5826 
1,4368 
2,0193 
1,3883 
2,8767 
2,5831 
1,5836 
2,2906 
1,5726 


0,14402 
0,19936 
.0,15740 
0,30520 
0,14249 
0,45889 
0,41214 
0,19965 
0,35995 
0,49663 
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Таблица 11 (продолжение) 
д 


15 Р | Е | Е 18 Е 
НИ ООН ООО ООО ОИ 
0,95362—4 | 0,89872 | МПО <> Мп»О; 1,4427 | 0,04638 
0,96853—4 | 0,93040 | МпО +> Миз О 1,0752 | 0,03447 
0,69888—1 | 0,49990 | МПО <> Мп»Р>О; 2,0004 | 0,30442 
0,94437—4 | 0,84540 | МпО <> Ми$ 1,2264 | 0,08863 
0,67494—4 | 0,46980 | МПО <> Мп$ Ох 2,1286 | 0, 32809 

Мо Ат. вес == 95,94; | А =1,98200 
0,36264—4 | 0,23048 | Мо <> МоО»(СьНМО)» 4,3387 |0,63736 

(8-оксихинолинат) у 
0,82382—4 | 0,66653 | Мо <МоО; 1,5003 | 0,47648 
0,68970—4 | 0,48944 | Мо <> (МНа)Мо0ь 2,0434 | 0,34030 
0,77769—4 | 0,59936 | Мо <> Моб» 1,6684 | 0,22234 
0,86588—4 | 0,73432 | МоОз <> (МНа)»Мобх 1,3648 | 0,13442 
0,91134-—1 | 0,81528 | МоОв <> (МНазвМоОла-4Н2О 1,2266 | 0,08869 
9,96403—1 | 0,92052 | МоОз <> (МНа)зРОл-12МоО; 1,0863 | 0,03597 
0,93972—4 | 0,87040 Мод, > ({ЧНазРОл- 12МоОз. 1,1489 | 0,06028 
ы 2 

`0,41748—4 | 0,26432 | Мо <> РЬМоОх 3,8267 | 0,58282 
0,04578 1,1442 | МоОх <> МоОз 0,89996 | 0,95422—4 

№ Ат, вес == 14,0067; 12 А = 1, 14634 
0, 08490 4,2159 | МН: >М 0,82243 | 0,91540— 1 
0,97502—14 | 0,94440 | МНз <> МНа 1,0592 | 0,02498 
0,54964—1| 0, 35449 | МНз => (МН4)2СОз 2,8209 |0,45039 
0,50295—1 | 0,34838 | МНз => МНС! 3,1409 | 0,49705 
0,68660—1| 0,48596 | МН: < МНОН 2,0578 | 0,31340 
0,88499—2 | 0,076734!| МНз = (МНР 13,032 | 1,11504 
0,441125—1 | 0,25778 | МНз <> (МНа)>50и 3,8793 | 0,58875 
0,52793—4 | 0,33723 | МНа => МНаС! 2,9653 | 0,47207 
0,57498—4 | 0,37323 | МНС Аа 2,6793 | 0,42802 
0,17863 1,5088 | МНЕ +4 0,66278 | 0,82437—4 
0,75292—1 | 0,56644 | (МН4)250О: <> ВабОл 1,1664 |0,24708 
0,81440—4| 0,65223 | МО <> МО» 1,5332 | 0,18560 
0,67779—4 | 0,47620 | МО <> НМОз 2,1000 |0, 32224 
0,24794—1| 0,16547 | МО <> (СоНаз М). НМОз | 6,0543 | 0,78206 

(нитронат) 
0,65308 4,4986 | НМ: => М 0,22229 | 0,34692—4 
0,22494—1 | 0,16786 | НМО; <> (СоНв Ма). НМОз 5,9574 | 0,77506 
(нитронат) 

0,93304—4 | 0,85705 | №0 => НМ№О: 1,1668 | 0,06699 

Ма Ат. вес = 22,9898; А = 4,36154 
0,34912—4| 0,22342 | Ма <> МаВг 0,65088 


362 


[| 4,4759 


16 Е 


0,63730—4 
0,59484—4 
0,18577—1 
0,43245—1 
0,87033—1 
0,75954—4 
0,54046—4 
0,18636—2 


0,17460—2 


9,03925 
9,43760 
0,18808 
0,73877—4 
0, 38173 
0,61042—4 
9,24707 
0,03168 
0, 34442 
0.805121 
9,07230 
0,19696 
0,76697—4 
0,72448—1 
0,88918—1 
0,63983—4 
0,03254 
0,22790 
0,10572 
0,30108 
0,50764 
0,16824 
0,77534—4 
0,304.94 
0,69886—1 
0,29390 
0,59504 
0,14002 


0,84450—4 


0,43381 
0,39838 
0,15338 
0,27049 
0,74186 
0,57479 
0,32372 
0,015359 


0,014949 


1,0946 
2,7391 
1,5420 
0,54799 
2,4084 
0,40777 
1,6484 
4,0757 
2,2401 
0,63844 
1,1842 
4,5739 
0,58475 
0,53025 
0,77479 
0,43634 
4,0778 
1,6900 
4,2156 
2,0002 
3,2482 
4,4734 
0,59613 
2,0040 
0,49987 
1,9674 
3,9358 
1,3804 


Таблица 11 (продолжение) 


Ма <> Ма2СОз 

Ма <> МаС! 

Ма <> Ма] 

Ма <» МаМОз 

Ма > МагО 

Ма <> МадОН 

Ма —> Ма25 О 

Ма < Мама(ПОц- 
.(СНзООО)» -6Но 

Ма <> Майп(ООз)з. 
„СН:СОО)».6Н2О 

МаНАзОз<> Мо›А$2О7 

МазВаО; . 40Н.О < В2Оз 

Маз ВаО; . 10Н5О —> НзВОз 

МаВг <> АбВг 

Ма2СОз —>> СО 

Мас! <> АС 

Мас => С! 

МаЕ <> СаР% 

МаЕ <>Е 

Ма] <> Ав] 

Ма} <>] 

МаМОз —> №0 

МаО <> Ма2СОз 

МаО <> Мас] 

Ма О <> МаОН 

М а О > Ма25 Оз 

МаН2РО4 <> МезРэО} 

МаНэРОл — Р.О 


Ма» НРО. > МезРэО: 
Ма»НРО. —> Р>Оь 

Ма НРОл . 12Но <> МезР›О: 
МазРО. <>МеР»О7 
МааР2О7 >> МааР2О? . 10Н2о 
МааР.О;7 . 10Н.О — МозР2О;: 
Ма25Оз <> Ма2ЗОз.1ТН2О 
Ма Оз —>> $0. 

Ма25Оз . 7Но <> $0 

Ма25 Ох. 10НО — ВаЗОл 


Е 


2,3052 
2,5421 
6,5197 
3,6970 
1,3479 
1,7398 
3,0892 
65,109 


66,896 


0, 91358 
0, 36509 
0,64852 
1,8249 
0, 41524 
2,4523 
0, 60664 
0,92965 
0,45246 
1,5663 
0,84663 
0,63539 
1,7404 
1,8859 
4,2907 
2,2918 
0, 92780 
0,59170 
0, 78393 
0,49994 
0, 31074 
0,67883 
41,6775 
0,49899 
2,0005 
0,50828 
0,25408 
0, 72440 


12 


0,36270 
0,40549 
0,81423 
0,56785 
0,12967 
0,24049 
0,48984 
1,8136 


1,82540 


0,96075—1 
0,56240—1 
0,84192—4 
0,26423 
0,64827—1 
0,38958 
0,78293—1 
0,96832—1 
0,65558—1 
0,19488 
0,92770—1 
0,80304—4 
0,23308 
0,27552 
0,11082 
0,36017 
0,96742—4 
0,77240—4 
0,89428—1 
0,69892—4 
0,49239—1 
0,83476—4 
0,22466 
0,69809—4 
0,30414 
0,70610—4 
0,40496—4 
0,85998—1 


№ Ат. вес = 92,906; 12 А =1,96804 


| 0, 69904 | МЬ <> МЬ2О5 


| 1,4305 


| 


0,15550 
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0,30791 —1 
0,22836—1 


0,89533—1 
0,30540—1 
0,60534—41 
0,65603-—1 
0,73663—1 
0,40977—4 
0,42486—1 
0,74447—1 


0,87404—1 | 


0,75084—4 
0,57720—4 
0,86921—2 
0,49979—4 
0,21766—2 
0,63994—4 
0,23615—2 
0,00998—4 
0,54166—1 
0,37518—1 
0,44455—1 
0,85654—1 
0,82636—1 
0,86735—1 
0,12654 

0,22930—1 
0,37006—4 
0,76490—1 
0,66050—4 
0,67262—4 
0,85988—1 
0,80464—1 
0,57775—2 
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0,20320 | № 
0,16918 | № 


0,78583 | № 
0,20188 | № 
0,40300 | № 
0,45293 | №: 
0,54529 | №СЬ 
0,25690 | МЮ 
0,26599 | Мю 
0,55103 | №1504 


Таблица 1 (продолжение) 


м Ат. вес = 58,71; 18 А = 4,76871 1 


- МИСаН МО») 


(диметилглиоксимат) 


<> № (С»НМО)» 


(8-оксихинолинат) 
«> №0 
<> М(МОз)2.6 НО 
—> МЬР.О, 
<> №1 
<> №М1С.6Н»2О 
<> МИМО) -6Н2О 
<> №1504. 7Н2О 
<> №1504. 7Н.О 


4,9244 
5,9107 


1,2725 
4,9533 
2,4814 
2,2078 
1,8339 
3,8924 
3,7596 
1,8148 


0,69209 
0, 77164 


0,10467 
0,69490 
0,39469 
0,34397 
0,26337 
0,59023 
0,57514 
0,25883 


0$ Ат. вес == 190,2; 11 А—=2,27921 


0, 74823 | 0$ < 050: 


0,56343 | Р 
0,37774 | Р 
0,073997 | Р 
0,31608 | Р 
0,016507 | Р 
0,43643 | Р 
0,017225 | Р 
0,40232 | Р 
0,34807 |Р 
0,22760 | Р 
0,27882 |Р 
0,74868 | НРОз 
0,67044 | Р2Ов 
0,73680 | НзРОз 
1,3382 | РОа 
0,16955 | Р2Оь 
0,23445 | Р2Оь 
0,58197 | РзОз 
0,45761 | РО 
0,47057 | Р2О 
0,72424 | Р.О 
0,63773 | РО 


0,0378231 Р.О 


| 1,3365 


0, 12597 


Р Аг. вес = 30,9738; 16 А = 1,49099 


<> Р.Оз 
<> НзРОз 
<— АвзРОх 
<> НзРО, 
—> (МНазРОх- 12МоОз 
<> РО 
«> Р.О.. 2АМоОз 
> АваР›О: 
я НаРзО, 
<> КНРО 
<> МезРзО; 
— МезР»О; 
<> НзРОз 
— МеР.О; 
<> Р.О 
<> АвзРО4 
«> АваР.О: 
<> А1РО4 
<> Саз(РОи)а 
<Е еРО, 
<> НзРО: 
= Мео»РэО; 
<> (МН) зРОа. 12Мо0я 


4, 77АА 
2,6473 
13,514 
3,1638 
60,584 
2,2913 
58,056 
9,7728 
2,8730 
4,3936 
3,5929 
1,3913 
1,4916 
1,3572 
0,74730 
5,8980 
4,2652 
1,7183 
2,1852 
2,1251 
1,3808 
1,5680 
26,439 


0,24916 
0,42280 
1,13079 
0,50024 
1,78234 
0,36009 
1,76385 
0,99002 
0,45834 
0,64282 
0,55545 
0,14346 
0,17364 
0,13265 


0,87349—1 


0,77070 
0,6299 
0,23510 
0,33950 
0,32738 
0,14012 
0,19536 
1,42225 


Е 


0,29703—1 
0,59624—2 
0, 94476—1 
0, 50761 


0,73737—4 


0,87247—4 
0,63563—1 


0, 88953—1 
0,80698—1 
0,75155—4 
0,79628—1 
0,96770—41 
0,93763—1 
0,95744—1 
0,83457—4 
0,839238—1 
0, 82858 —1 
0,96998—4 
0,86687—1 


0,43067—1 
0,37305—1 
0,51319—1 


’ 0,42788—1 


0,47647—1 
0,47040—1 
0,93916—1 
0,72051—1 


0, 76274—1 
0,57598—1 
0,60359—4 


0,19817 
0,039467 
0,88056 
3, 2182 


0, 54622 


0,74502 
0,43245 


0, 77540 
0, 64410 
0, 56435 
0,62557 


0, 92832 
0, 86622 
0,90666 
0,68323 
0,69060 
0,67387 
0, 93344 
0,73599 


0,57909 
0,37668 
0,40144 


Таблица И (продолжение) 


> МагНРО4 . 12НО 
<> Р.О, .24МоОз . 


НзРО > МоР.О: 


Ма»НРО4.12Н2О <> МезР›О; 


РЬ 


РЬ 
РЬ 


РЬ 
РЬ 
РЬ 
РЬ 
РЬ 
РЬ 
РЬ 
РЬ 


"| 


Р.О 
Р.О, 


Е Е 
5,0462 | 0,70297 
25,337 | 1,40376 
1,1356 0,05524 
0,31073 | 0,49239—1 


РЬ Ат. вес = 207,19; 1 А--2,31637 


«> РЫ(СНзСОО)»-ЗНгО 


(ацетат) 

< РЬС]ь 

«> РЫИСУН8МОз)» 
(салицилальдоксимат) 

<> РЬСОз 

< РЬСгГОх 

— РЬМоО, 

<> РЫМОз» 

«> РЬО 

<> РЬО%ь 

<> РЬзО, 

<> РЬЗОх 


РЬО => РЬСГО, 
РЬО <> РМО) 
РЬО <> РБО, 
РЬО <> РЬЗОи 


1,8308 


1,3422 
2,3140 


1,2897 
1,5598 
1,7720 
1,5985 
1,0772 
1,1544 
1,1030 
1,4636 
1,4480 
1,4840 
1,0717 
1,3587 


0, 26263 


0,12783 
0,36437 


0,11047 
0,19307 
0,24845 
0,20372 
0,03230 
0,06237 
0,04256 
0,16543 
0,16077 
0,17442 
0,03007 
0,13343 


Ра Ат. вес = 106,4; 16 А == 2,02694 
Ра <> Ра(СНМО)» 


(8-оксихцнолинат) 


Ра <» РА(СоНз«МО,› 


(а-иитрозо-В-иафтолат) 


Ра «> Кз[РаС] 

Ра <> Ка[ РАС! ] 

Ра <> (МНАРАСЬ] 
Ра > Ра» 

Ра <> РАО 

Ра <» Ра$0, 


3,7096 
4,2359 


3,0677 
3,7340 
3, 3383 
3,3853 
1,1504 
1,9032 


0, 56933 
0,62695 


0,48682 
0,57247 
0,52358 
0,52960 
. 0,06084 
0, 27949 


РЕ Ат. вес = 195,09; 18 А= 2, 29024 


РЁ <> РЕСЫ 
РЕ > НР] .6Н.О 
Р+ <> Ка [РЕВ] 


1,7210 
2,6548 
2,4912 


0, 23729 
0,42402 
0,39641 
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Таблица [1 (продолжение) Таблица И! (продолжени 
е 


1вЕ Е Е ВЕ ЕЕ | Е | Е в 
8 
— Ш цц3к—к—кк—к—д—д_д—__д_д—ддцдц М——[[[`_ 
0,64296—4 | 0,43950 | РЁ <> (МНа[РЕСВ] 2,2753 | 0,35704 $ь Ат. вес 
, . , , . — 124, . — 
0'97289—1 | 093839 | КАРЮв] > НИРЮН-6 НЮ  |14,0656 | 0,0276 0,72732—1 | 0,53873 | 35 <-5Сь 75; ВА—2,08547 
, 0,84692—4 | 0,70294 | 55 «>01 1,8736 | 0,27268 
В —Ат. вес = 85,47; № А=1,93484 07609774 | 0°40746 | 55 +555.” 1,4226 | 0,45308 
0,86932—4 | 0,74045 | КЬ <> ВОО: 4,3544 | 0,13068 0,56181—4 | 0,36459 | $5 <> К(ЗБО)СаНиОь. 0,5НО р 0,39023 
0,84934—1 | 0,70681 | ВБ «ВС! 1,4148 | 0,15069 0,92486—4 | 0,8 5 О 78| 0,4899 
0,96114—4 | 0,94440 | ВЫ > ВЫ 1,0936 | 0,03886 0.898651 | О’т9ивв | 36 ее 1,1972 | 0,07814 
0,47085—4 | 0,29536 | В6 <=> ВЫ[Р©Ь] 3,3857 | 0,52965, 0876631 т С, = 5:0, 1,2629 | 040135 
0,80633—4 | 0,64022 | В <> ВЬЗ0и 1,5620 | 0,19367 0.855444 |077 я 3 г 1,3285 | 0,42387 
0,92619—4 | 0,84370 | ВБС|+> АС! 1,1853 | 0,0738 ТВ | ЗО, ны 1,3954 | 0,14459 
0,88817—1 | 0,77298 | ВБзО<> ВЫ! 1,2937 | 0,44183. ›94796 | 5650 «> $50; . 10549 | 00232 
0,84519—4 | 0,70045 | ВО ВЫ Ол 1,4283 0,15481 у 
№е Ат. вес = 486,2; 1в А ==2,26998 Зе Ат. вес = 44,956; 18 А =4,65219. 
0,81423—1 | 0,65197 | Зе <> 5:0 
0,51904—1 | 0,33038 | Ве <> (СыНым№).НВе0ь 3,0269 | 0,48099. 1,5338 | 0,1857 
нитронат 
0,93443—4 | 0,85336 | Ве <> Ве: 1,1746 | 0,06887 ево 
0,94735—4 | 0,88583 | Ве <> Ве:Оз 1,1289 | 0,05265. 0,85225—4 | 0,7 $ ГВ: 18 А —1,89744 
0,90039—4 | 0,79504 | Ве <> Кез 1,2578 | 0,09964 0,7975 —1 м ео 1,4052 | 0,44775 
0,80863—1 | 0,64362 | Ве <КВе0а 1,5587 | 0,19137 0’186 ‚62194 | Зе <> Зе0з 16078 | 020625 
0,64732—4 | 0,44393 | ВеОш <> (СыНь Ма) -НеОл 2,2526 | 0,35268 ‚18911 | 0,6122 | Зе» Нз5е0з 16334 |0 
’ ’ (нитронат) ' , Оф 0,54466 | Зе <> Н»5е0, Й ' 3360 о 
, 979— ? , 7 
Вн Ат. вес = 102,905; в А=2,01244 ` 110,28170 | Зе <> Ва$еС 3.5498 | 05509 
0,88240—4 | 0,76278 | д во 1,3140 | 0,44760. . 
0,90896—4 | 0,81089 | Ев <> ВнзОз 1,2382 | 0,09104 о $1 Ат. вес = 28,086; 1 А=-1.44846. 
— И ‚66973—41 | 0,46744 | 51 +350. 
5* Ат. вес = 32,064; в А=1,50600 = $10: 
0,57112—4 | 0,37249 | З1Еа <> Ва[$1Е] 183 0, 33027 
0,13790-—1 | 0,43737 |3 ВабОа 7,2796 | 0,86240. 0,78290—4 | 0,60660 | $1 <> Са» ‚6846 | 0.42888. 
0,05526—4 | 0,44357 | $ Е 8,8052 0, 94474. 0,76436—1 | 0,57724 | $Ю, <> 914 1685 0,24740 
0,33248— ‚7324 | 0,23864 
0,34625—4 | 0,2249 |$ — <04$ 4,5056 | 0,65375 0 ОВ, 2 аз Ва] 4.6507 | 0 ВТБ 
0,97350—4 | 0,94080 |$ ФН 1,0629 | 0,02650 ‚76927 | $1Ю, <> Нз$1Ю: 12999 | 041392 
0,59178—4 | 0,39065 [$ <> На9Оз 2,5599 | 0,4082 ‚11332. 
0,54444—1 | 0,32692 |$ + Н28О: 3,0589 | 0,4856. А. 
0,69939—4 | 0,50049 |$ >30 1,9980 | 0,30064 0,72105—4 |0 3 ое 118,6; ША =2,0744 
0,60256—4 | 0,40046 |$ 30: 2,4971 | 0,39744 0, 9450 ВОТ | еп < ИСы.2Н:0 1,9009 | 0,2789 
— са 5. ‚ 94507—1 | 0,88420 | $п <>510 ‚21895 
0,37275—4 | 0,2359 | М8 = 4,2389 | 0,62725 0'89633 4 |0 с 11348 | 0'05493 
0,62346—4 | 0,42020 | НзЗО => ВаЗ Ол 2,3798 | 0,37654 0,8965 —1 а р то, 1,2696 | 0,40367 
— Н2З0 => СиНы№-Н250 2,87 0,45948. +51 
0,54082—4 | 0,34739 250 «> ИИ Г ‚8786 ‚459 0,84241—4 0'64924 | п «>55, 4,2704 010385 
0,91188—4 | 0,84636 | $03 <> Н2$0а 1,2249 | 0,08812: 0, 95126—4 | 0,89383 | $пО <> $пО» м 85 
‚04874 


366 
3677 


15 Е | Е | 


0,77342—1 
0,65558—1 


- 0,63378—1 
0,92716—1 
0,51813—1 
0,67854—1 
0,61702—1 
0,87273—1 
0,84626—1 
0,75138—1 


0,70342—4 
0,91328—4 
0,20986 


0,90282—1 
0,86433—1 
0,81890—1 


0,65278—1 


0,79286—1 
0,68427—1 
0,94389—1 
0,88833—1 
0,93926—1 
0,83854—1 


0,13354—1 


0,49209—1 
0,40225—1 
0,29997—1 
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0,59350 
0,4526 


0,43034 
0,84560 
0,32974 
0,47702 
0,41402 
0,74598 
0;70187 
0,56443 


0, 50515 
0,81900 
1,6243 


0,79950 
0,72665 
0,65902 


0,4955 


0,62067 
0,48335 
0,87880 
0,77327 
0,86948 
0,68950 


0,13600 


0,31052 
0,25248 
0,19954 


Таблица 11 (продолжение) 


Е 16 Е 


$г Ат. вес == 87,62; 15 А = 1,94260 


Зг <= 9ГООз 1,6845 0,22658 
Зе <> 5г(С204).Н2О 2,2404 0, 34442 
({оксалат) 
Зг <> ЗГСГОа 2,3239 0,36622 
Зг «> 5гО 1,1826 0,07284 
Зг <» 5Г(ОН)».8НзО 3,0330 0,48187 
Зг <> 9г5О: 2,0963 0, 32146 
Зе <> 57 (МОз)2 2,4153 0, 38298 
Зг(МОз)» = 5г(МОз)-АНО 4,3405 0,12727 
ЗгО <> $ГСОз 1,4248 0,15374 
ЗгО <> $г5О: 1, 7726 0,24862 
Та Ат. вес = 180,948; 18 А= 2,25756 
Та «<>ТаСЬ 1,9796 |0,29658 
Та <> Та Оз 1,2240 | 0,08672 
ТаС15 <> ТазОз 0,61680 | 0,79044—4 
Те Ат. вес = 127,60; 16 Д == 2,40585 
Те <» ТеОз 1,2508 0,09748 
Те <> ТеОз 41,3762 0,13867 
Те <> Н2ТеОу 1,5474 0,18110 


ТЬ Ат. вес = 232,05; 15 Д = 2,36559 


Тн<> ТЬ(СО1 2.6 Н2О 2, 2244 0,34722 
(оксалат) ° 
ТВ <> ТЫСи 1,6412 0, 20714 
ТЬ <> ТН(МО:з)а 2,0689 0, 31573 
ТЬ < ТЬО: 1,1379 0,05611 
ТВ <> ТВ(ОН)а 1,2932 0,11467 
ТЬ(МОз)а > ТН(МОз)а-4Н»О 41,1501 0,06074 
ТВ(МОз)а «>ТВ(МОз)а-12Н2О 1,4503 |. 0,46446 


т Ат. вес == 47,90; 15 А = 1,6803А 


т + ТЮ@НМО)» 7,3530 | 0,86646 
(8-оксихинолинат) . 
Т1 «ТОВ 3,2204 0,50791 
ТТ -тТЮ& 3, 9605 0,59775 
т > ЮГЕ 5,0422 0,70003 


Таблица 11 (продолжение) 


18 Е | Е Е 18 Е 
0,47633—4 | 0,29945 | ТТ «ТО 3,3394 | 0,52367 
0,77779—41 | 0,59950 | ТТ «+ТЮ» 1,6680 | 0,2222 
0,62446—1 | 0,42447 | ТЮв + Ти 2,3743 | 0,37554А 
0,35575—41 | 0,22686 | ТЮ» <> Т1Ю(СьНз МО)» 4,4084 0,64425 

(8-оксихинолинат) 

Т| Ат. вес = 204,37; 16 А=2,31042 
0,94051—4 | 0,87197 | Т1 + ТЬСО: 1,1468 | 0,05949 
0,93053—4 | 0,85248 | 1 «ТА 4,1735 0,06947 
0,89452—4 | 0,77897 | ТТ = ТЬСгО& 4,2837 | 0,10848 
0,79024—4 | 0,64694 | 1 «ТЦ ° 1,6209 | 0,20976 
0,88499—4 | 0,76734 | Т1 < ТИМО: 41,3032 | 0,11504 
0,98333—4 | 0,96233 | ТТ «ТЬО 1,0394 0,01667 
0,95178—1 | 0,89492 | Т1 <> ТЬОв 1,1174 | 0,04822 
0,90833—4 | 0,80974 | Т1 <Т1504 1,2350 | 0,09167 
0, 96845—1 | 0,92993 | ТО «> ТЬОз 1,0753 | 0,03155 

И Ат, вес = 238,03; 15 А=2,37663 
0,83006—4 | 0,67647 | 9 Ев 1,4789 | 0,16994 
0,94522—4 | 0,88150 1 Ч «+0» 41,1344 | 0,05478 
0,74914—4 | 0,56149 Ч = ЧОЖСН:СОО)-2Н=0 1,7849 | 0,25089 

цетат 
0,52940—=4 | 0,33838 | Ч «< ИОСН МО)». (СУМО) 2,9553 | 0,47060 
(8-оксихинолинат) | 

0,67584—4 | 0,47403 | Ч -0О5(МОз».6 НО 2,1095 0, 32449 
0,82396—4 | 0,66674 | Ч  ->(ЧОз)»-Р»О: 41,4998 | 0,17604 
0,92024—4 | 0,83246 |9 «0: 1,2047 | 0,07979 
0,87555—4 1 0,75085/ И <> Маг Оз0: 1,3348 | 0,12445 
0,92840-—— | 0,8800 Ч <> 0 1,1792 | 0,07460 
0,98348—4 | 0,96200 | 5Оз <> ИзОв 1,0395 | 0,01682 

У Ат. вес = 50,942; 16 А = 1,70708 
0,510385—4 | 0,32385 | У < УСВ 3,0878 0,48965 
0,78832—4 | 0,64424 [У У» 1,6281 0,24168 
0,74171—4 | 0,51489 | У = УОз 4,9422 | 0,28829 
0,63898—4 | 0,43549 | У <> МНаУО: 2,2963 | 0,36402 
0,62097—1 1 0,41780 : У <> Ма\УОз 2, 3934 0, 37903 
0,83237—4 | 0,67973 | У < У»Оз 1,47 0,16763 
0,14687—4 | 0,14024 | У <> У2О3(СНМО)а 7, 1307 0,85313 


‚ 24 п, п. Коростелев 


(8-оксихинолинат) 
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Таблица И (продолжение) Таблнца 1] (окончание) 


ЕР | Е | | Е | 16 Р ЕЕ | Е | Е | 18 Е 
0,74833—4 | 0,56049 | У 0 1,7854 | 0,25167 2 — Ат. вес = 91,22; 16 А = 1,96009 
0,20997—4 | 0,16247 | У < РЬ\»0: 6,1664 | 0,79003 | 

, ’ ы 542— 7 
0,91596—1 | 0,82406 | У3Оз<+ УОь 1,2435 | 0,08404 0185421 | 0,18659 | г +. 2ИСНЬМОм 7,3212 | 0,86458 
0,45489—1 | 0,28307 | 2г <> 2ОСь.8НО 3,5328 | 0,54844 
0,50768—1 | 0,32487 | 22 «КЕ 3,1069 | 0,49232 
. — 85; =2, Т -’ , , 
\ Ат. вес = 183,85; вА 2,2644 0,32731-—4 [^0,21248 | 2 — ‹>2(МОЗа-БННО 4,1064 | 0,67269 
0,70683—1 | 0,5093 | =\Сь 1,9642 | 0,29347 0,86941—1 | 0,74030 2 «>71, 1,3508 | 0,13059 
0,56190—4 | 0,36467 | М — = \УОСНМО)ь 2,7422 | 0,43810 0,53658—1 | 0,34402 | 27 «> 77Р:О: 2,9068 | 0,46342 
? (8-оксихинолинат) 0,69693—1 | 0,49766 | 7г <= 7751Ю4 2,0094 0,30307 
0,89926—4 | 0,79298 | \ <> \ Оз 1,2644 | 0,10074 0,63826—4 | 0,43477 | 20, «КЕ. 2,3004 | 0,36174 
0,79637—4 | 0,62570 | \ «> Маз МО 1,5982 | 0,20363 0,66747—1 | 0,46470 | 70, «РО: 2,1520 | 0,33283 
0,94977—4 | 0,89078 | Маз МО <> Маз О1-2НзО 1,1226 | 0,05023 0,89773—1 | 0,79018 | 7г(МОзда<> 27(МОза-5НзО 1,2655 | 0,10227 
0,10289 1,2673 | Маг\МОл <> \/Ов 0,78906 | 0,89744—4 
Таблица Ш 
у Ат. вес 88,905: 16 А = 1,94898 Молекулярные веса важнейших химических соединений и их логарифмы 
ПОВ ИНИ 
0,89622—4 | 0,78746 | У <> Уз | 4,2699 | 0,10378 
. Формула Мол. вес 15 М Формула Мол. вес 15 М 
7п Ат. вес = 65,37; 15 А = 1,81538 
АБ 107,870 | 2,03290 | АЮв-6Н:О 244,430 | 2,38279 
0,47397—4 | 0,29783 | 7п © дисНюоО» ан 3,3576 | 0,52603 ` АБВг 187,719 | 2,27365 | А!Ез 83,975 | 1,92415 
0,28694—41 | 0,19362 | 7п <> 7п(СН& МО) 5,1649 | 0,71306 АСМ 133,888 | 2,12675 | Маз АЕ] 209,939 | 2,32209 
(антранилат) Ав›СОз 275,148 | 2,44051 | А! 407,693 | 2,61033 
0,26677—41 | 0,18483 | 7п ОТО 5,4404 | 0,73323 АЗС 143,323 | 2,15634 | АКМОз)з 212,993 | 2,32838 
з АвзСГОл 331,732 | 2,52079 | АКМОз)з-ЭНаО 875,128 |2, 

—_ 7 7и(СюН« МО) з-НгО 5429 . , р ‚128 | 2,5748 
0,18423—1 | 0,15284 ы ее 2 6, 0,8157 АзаСггО: 434,725 | 2,635214 | АЪОз 101,960 | 2,00842 
0,68094—4 | 0,47967 | 7п «> 71СЬ 2,0848 0, 31906 А] 234,114 | 2,37065 |Мв АВОз 16,993 | 1,23027 
0,14790—4 | 0,13449 | 7п «> 7пН8(3С№а 7,6225 | 0,88240 АЕМО. 153,875 | 2,18747 | АКОН)з 78,002 | 1,89240 
0,56404—4 | 0,36647 | 7п <> 7аМНаРОа 2,1288 | 0,43596 АЕМО: 169,874 | 2,23042 | А1РО4 124,954 | 2.08618 
0,90492-—1 | 0,80338 | 7п <> 71О 4,2447 | 0,09508 АБО 231,739 | 2,36500 | А1з($О4)з 342,146 | 2,534%.[ 
0,63257-—4 | 0,42944 | 7п <> 7паРзО1 2,3304 | 0,36743 АезРОх 418,580 | 2,62478 | А15(30и)з-18Н20 | 666,446 | 2.82374 
0,82669—4 | 0,67095 | 7п <> 715 1,4904 0,17331 Ава5 247,804 | 2,39444 |КАГ($01)2.12НаО 474,383 | 2,67612 
0,53805—4 | 0,34549 | 7п <> 7п(МОз)з 2,8970 | 0,46495 А55СМ 165,952 | 2,24998 || (МНА!($ О). 453,320 | 2.65644 
0,80388—41 | 0,63662 | 2и(МОз» => 2п(МОз)».6НзО 1,5708 | 0,19642 . Аб О 314,800 | 2.49388 | -12НО 

— со 
0,81223—4 | 0,64898 | 20 — 2900: 1,5409 | 0,18777 А! 26,9845 | 1,43106 | Аз 74,922 | 1,87454 
0,65912—4 | 0,45616 | 710 <> 7ПМНаРО4 2,1922 0,34088 ЗВ 
у , 1/ЗА! 8,994 | 0,95395 | АЗВГз 314,649 | 2.49784 
0,72765—1 | 0,53414 | 710 <> 7паРзО: 1,8722 0,27235 АЗС 
, А1Вгз 266,709 | 2,42604 |А$Сз 181,284 | 2,25835 
0,83988—1 | 0,69164 | 7130; < ВаЗОь 1,4458 | 0,16012 А(СН«МО)з 459,440 | 2.66223 | АЗСь 252,187 | 2.40173 
0,60740—4 | 0,40494 | 7п <> 71$04 2,4694 0,39260 О), инат) ' у Аз2Оз 197 844 229632 
0,74928-—1 | 0,56444 | 20504 <» 2180и.7НО 1,7812 | 0,25072 А!С!3 133,340 | 2,12496 |111 АззОз 49'460 | 169425 
370 24* 


371 


Таблица 111 (продолжение) 


Формула ` Мол. вес | ШМ Формула Мол. вес 15 М 
НзАзОх 141,942 | 2,45201 | ВеСОз.4Н»О 141,080 | 2,14948 
Аз2О5 229,839 | 2,36142 | Весь 79,918 | 1,90265 
А3255 310,164 | 2,49459 | ВеС1ь-4Н2О 151 ,978 | 2,48178 
(МНа)»ВеРа 124,082 | 2,08308 
ли 196,967 | 2,29440 | ве(МОз»- ЗН | 187,065 | 2.27199 
Аисм 222,985 | 2,34837 | ве(МОз)а-4Н:О 205,080 |.1,39843 31102 
КАц(СМ)з] 288,105 | 2,45955 | вео 25,014 | 1763893 744% 
ке 367,163 | 2,56484 | ве(ОН)ь 43026 | 2°28992 р: 
АиС 303.326 | 2.48491 | ВезР2Оз 191,965 | 2,0249 24 
ВеЗОх 105,072 | 2524880 Я ОД7Р 
Н/АиСц] 339,787 | 2,53120 | ео, дн. 182 | 23149 и 7; 
Н[АиСи]-4НО 441,847 | 2,61474 ата 177, ‚311934, 
Ма[АиСь]-2Н0 | 397,799 | 2,59964 | ВИСУНМО)з 64,44 | ,80746 
АиО(ОН) 229,973 | 2,36168 | (оксихинолинат) 
|: 10,844 | 1,03387 |ВЕ(С›НеМО)з-НзО | 659,45 | 2,81918 
ВВиз 250,538 | 2,39887 | ВЮ 315,34 | 2,49878 
ВС 117,170 | 2,06882 | В14з 589,69 | 2,77062 
ВЕ 67,805 | 1,83126 | КТВ] 755,70 | 2,87835 
ВЕ 87,813 | 1,94356 | ВКМОз)з-5НзО 485,07 | 2,68579 
К ВЕ] 125,905 | 2,10020 | ВЮ 260,43 | 2,41569 
НзВОз 61,832 | 1,79124 | ВЮМОз- НО 305,00. | 2,48430 
В2Оз 69,619 | 1,84272 | В Оз 465,96 | 2,66835 
ВЬОь 497,96 | 2,69719 
Ва 137,34 | 2,13780 | В1РОа 303,95 |2, 48280 
Вас, 225,36 | 2,3287 | Ву, 514,15 | 2,14109 
ВаСОз 197,35 | 2,29524 | вг 179,909 | 1.90260 
ВаС!а 208,25 | 2, 31859 |Нвг 80'917 | 1 90804 
ВаСь-2Нзо 244,28 | 2,38789 | НВгО 96,916 | 1,98639 
ВаСгОх 253,33 |2,40369 | вго;- 427,906 | 210689 
ВаЕз 175,34 | 2,2438 | НВгОз 128,914 | 2.11030 
Ва(МОз)з 261,35 | 2,41723 
Вао 153,34 | 2,18566 | С 412,011 | 1,07958 
Ва(ОН)а 471,35 | 2,23389 | НСМ 21,026 | 1,43479 
Ва(ОН)з-8НО 315,48 | 2,49897 | НЗСМ 59,090 | 1,77151 
1), Ва(ОН)з-8Н:О | 157,74 | 2,19794 | СНзВг 94,944 | 1,97747 
Ва$Оа 233,40 | 2,36810 | СНС 50,488 | 1,70319 
ВаЗе0и 280,30 | 2,44762 | СНзЕ 34,083 | 1,53190 
Ва[$1Ев] 279,44 |2,44625 | СН] 141,939 | 2,15240 
Ват! 233,2А | 2,36780 | СМ 26, 1,41528 
СМ$- 58,082 | 1,76404 
Ве 9,042 | 0,95482 НИ 
ВеСОз 69,020 | 1,83897 
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Таблица ПТ (продолжение) 
д 


Формула Мол. вес | 15М | Формула Мол. вс | М 
со ` 28,040 | 1,4473 | СЧ(МОз)»-2НзО 272,44 | 2,43527 
СО» 44,009 | 1,64354 | Са(МОз)з-&НО 308,47 | 2,48922 
СО; 60,008 | 4,77824 |СаО 128,40 | 2,10857 
С›НьВх 108,971 | 2,03734 |Са(ОН)» 146,44 | 2,16557 
СНС 64,545 | 1,80966 | СазР»зО; 398,74 | 2,60069 
СНЕ . 48,060 | 1,68178 |Са$ 144,46 | 2,15975 - 
С»Ны 155,966 | 2,19308 | С4$0 - 1208,46 | 2,31903 
СНЫ па 79,102 | 1,89849 | С4ЗОа-8/3 НО 256,50 | 2,40909 
СёНз 78,114 | 1,89273 |Се . 140,12 | 2,14650 
Се»(С»О. 
Са 40,08 |1,60293 С, НО о ва 
СаВга 199,90 | 2,30081 | Се(С,). ЧОН.О ао 
с о 
Са (09, 128,10 | 2,10755 м оксих инолНиат) , , 
СеС] 

1 Са(СьОа) 64,051 | 1,8065 | Сьсз- но 2 58 512 
Са(С»О.)- НзО 146,12 | 2,1647 Се(МОз)з 326 13 2.51339 
СаСОз 100,09 | 2,00039 | се(МОз)з- НО | 434.22 | 263771 
Сас» 110,99 | 2,04528 | (МНи)»Се(МОз)5- | 584.25 |2 76660 
Сась-6 н.о 219,08 | 2,34062 |2 

‚ Саось 126,99 | 2,1037 | Се» 172,12 | 2,23583 
СаЕ» 78,08 | 1,89254 | Се» Оз 328,24 | 2,51619 
СаМоО, 200,02 |2,30107 | СезО, 484,36 | 2.68516 
Са(М Оз)» 464,09 | 2,24508 |СерО; 235,09 | 2,37123 
Са(№з):.4НзО 236,15 | 2,37319 | Се(504) 332,24 | 2,5244 
Сао 56,08 | 1,74881 | Се($Од)»-4Н:О 404,30 |,60670 
Са(ОН)» 74,09 | 1,86976 (МНОГО. 632,55 | 2,8010 
Саз(РО1)2 310,18 | 2,49161 | -2Н5О 

Саб Ол 136,14 | 2,13399 | Се (ЗО) 568,42 | 2,75467 
Са$01-1/3НгО 145,15 | 2,16182 | Сез(ЗОа)з-8НзО 712,54 | 2,85284 
Са304.2НзО 172,47 |2,23596 

Са[$1Е в] 182,15 | 2.28043 | 43 в 
са 112,40 | 2,05077 НЮ 52,461 | 1.171984 
СаВг» 212,22 | 2,43492 | НСЮз 84,458 | 1,92664 
СаВг-4НзО 344,28 | 2,5369 || (СюНав№)-НСЮз | 396,834 | 2,59864 
Са(СюНзМО. 456,73 |2 (нитронат) 
СОСО 56, ‚65966 | Со, 100,457 | 2.00198 
СаСОз 172,44 |2,236571 || (СоНав№).НСЮ, | 412,833 | 2,61577 
сась 183,31 | 2,26348 | (иитронат) 

Сась. НО 204,32 | 2,30388 | Со 58,933 | 1,77036 
Са(МОз)» 236,41 | 2,37367 | СоВгь 218,15 |2,33995 
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Формула 


СоВга- 6 НЮ 
Со(С04) .2НаЮ 
Со(СьНаМО)з-2НзО 


(8-оксихинолииат) 


Соб НуМОн" 
2Но 


(=. -иитрозо-В-иафто- 


лат) 
СоСЬ 
СоСз.2НзО 
СоСь.6НзО 
Со(М№Оз)з 
Со(МОз)з.6 НО 
Соо 
СозОз 
СозОх 
СозР2О; 
Со$ 
Со$ О 
Со О. 7НзО 
Соз(ЗОл)з 
Соз($Ол)з-18НзО 
КзСо($Оа)з-6НзО! 


Сг 

СеСЬ 

СГС 

Сг(МОз)з 
Сг(МОяз.9Н2О 
СгО 

СгаОз 

СГ(ОН)з 
Сгз(3Ощ)з 
Се(ЗО4)з-18НО 
КСг(60)з-12НО 
(МНУСтО6» 


С3 
СзА1(304)»-12Н:0 
Сз2СОз 

СС 

СС! 

Сэ СГОх 
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Мол. вес 


326,84 
182,98 
383,27 


611,46 


129,84 
165,87 
237,93 
182,94 


291,03 


74,93 
165,86 
240,80 
291,81 

91,00 
155,00 
281,10 
406,05 
730,32 
437,35 


51,996 
122,90 
158,36 
238,01 
400,14 

67,995 
151,989 
108,017 
392,17 
716,44 
499,40 
478,34 


132,905 
568,19 
325,82 
168,36 
232,35 
381 ‚80 


15 М Вы 


2,51433 
2,26240 
2,58351 


2,18637 


2,11341 
2,21977 
2,37645 
2, 26231 
2, 46394 
1, 87466 
2, 21974 
2, 38166 
2,46510 
1,95904 
2,19033 
2,44886 
2,60858 
2,86351 
2, 64083 


1,71597 
2,08955 
2,19965 
2,37660 
2,60221 
1,83248 
2,18181 
2,01291 
2,5938 
2,85518 
2,69845 
2,67974 


2,12354 
2,75449 
2,51298 
2,2262А 
2, 36615 
2,5818А 


Таблица ПТ (продолжение) 


Формула 


СзаСгаО7 
С3) 
СЗМОз 
С3з0 
Сза5 а 


Си 
Си(СНзО:)з НО 
Си(СНзМО:). 


{салицилальдокси- 
мат) 


СщСН‹ МО)» 


{8-оксихииолииат) 


Си(СюНзМО:)з. НО 


(хинальдинат) 


Си(СыНь МОБ)». 
Но 


(тноналидат) 


СщСиНыМО.) 


(купронат) 
СиООз.Си(ОН) 
2СиС0з-Си(ОН)з 
СизС а 
Сис 
Сиб: 2Н.о 
Си(МОз)» 
Си(МОз)з-ЗНзО 
Си(МОз)з-6 НО 
Сцо 
Си(ОН) 

СизО 

Си 

Сизб 

СизСМ 
Си($СМ)а 

Си О 

СиЗОл. 5Н.О 
Са). 


Е 
(СН) $1 
НЕ 


Ре 
Ее(СНзМ Оз 


(8-оксихииолциат) 


Мол. вес 


481 ‚80 
259,81 
194,91 
281 , 81 
361,87 


63,54 
199,64 
335,80 


351 , 85 
425,88 
514,09 


288,19 


221,10 
344,65 
197,99 
134,45 
170,48 
187,55 
241,59 
295,64 
79,54 
97,55 
443 ,08 
95,60 
159,14 
124,62 
179,70 
159,60 
249,68 
245,14 


18, 9984 
369,01 
40,01 


55,847 
488 ‚ 31 


м 


2,68287 
2,41466 
2,28983 
2,44996 
2,55855 


1, 80305 
2, 30025 
2,52608 


2, 54636 
2,62929 
2,71104 


2,46059 


2,34459 
2,53738 
2,29665 
2,12856 
2,23167 
2,21312 
2, 38308 
2,47076 
1, 90059 
1, 98923 
2,15558 
1, 98046 
2,20118 
2,08500 
2,25455 
2,20303 
2,39738 
2,39047 


1,27871 
2,56701 
1,60247 


1,74700 
2,68870 


Таблица ПТ (продолжение) 


Г 
Формула 


Мол. вес | 1 М Формула Мол. вес | 18 М 
Ве(С№в 2411,96 | 2,32626 | Не 200,59 | 2,30231 
РеООз 115,86 | 2,06393 | НаВга 360,44 | 2,55679 
Бесь 126,75 | 2,40295 | Нё(СьНМОб)» 633,13 | 2,30149 
РеСь 162,21 |2,21008 | _ (Тионалидат) 
ЕеС-6Н.О 270,30 |2 43185 | НЕ(С20%) 288,61 | 2,46032 
Бел 309,66 |2 49088 | Н8(С№» 252,63 | 2,40248 
Ее(№Оз):-6Н:О 287,95 |2 45932 | НЕ(СМ)»- НЕО 469,22 | 2,67138 
Бе(№Оз)з 244,86 |2 38357 НЕСь 271,50 | 2,43377 
Ре(МОз)з.6НгО 349.95 | 254400 | НЕСЬ 472,09 | 2,67402 
Бе(МОз)з-ЭНзО 404.00 | 260638 | НЕСГОя 316,58 | 2,50048 
Еео 71,85 | 1.85643 | НЗ 654,99 | 2,81623 
БезОз 159.69 |2 20327 | НЕ 454,40 | 2,65744 
ке) 234,55 | 2.36465 | НЕМО» 324,60 | 2,54135 
Ее(ОН)» 39.86 |1'05357 | НЕМО» НО | 342,62 | 2,5348 
Ее(ОН)з 106,87 | 202886 | НЕМО) 525,20 | 2,72032 
Еез(РО:)а.8НО 501,60 | 270036 | НЕ?(МОз)»-2Н0 | 561,22 | 2,7494 
еб 879 |4 94404 | НЕО 216,59 | 2,33565 
Ееба 11998 |2’079м | НО 417,18 | 2,6202 
БебО: 15191 | 2.18159 | НЕ 232,65 | 2,36671 
Ее301.7Н2О 278.04 |2 44406 | 1825 433,24 | 2,63673 
Еез($О1)з 399.87 |2 60192 | НЕЗО» 296,65 | 2,41225 
Бе(3О)з.9ЭНзО 562 ‚01 214975 НО 497 ‚24 2,69657 
КРе(501)-12Н:О | 503,25 | 2,70179 | п 114,82 | 2,06002 
«НоГеСОа- | 482,19 | 2,68322 | Ш(СНеМО)з 541,28 | 2,1382 
ы р {8-оксихинолинат) 
{МНа»Ее($ Ош). 392,44 | 2,59344 ШС 221,18 | 2,34475 
.6Н.О 1320 277,64 | 2,4438 
ба 69.72 |1 84336 РО 209,79 |2,32479 
а(СьН«МО 502.18 |2'70086 | 2853 325,83 | 2,51299 
о | вов | аа |1 126,904 | 2,10347 
ва» „08 | 2,24574 | Н? 127,94 | 2,10690 
" 187,44 | 2,21286 |241 162,36 | 2,21048 
бе 72,59 | 1,86088 | С 233,26 | 236784 
бесы 214.40 | 233422 | #308 175,91 | 2.24529 
`бе0 88,59 | 1.94738 | 20а 191,91 | 2.28309 
Зе 104,59 | 2,01949 |К 39,102 | 1,59220 
Се» 136,72 | 2,13583 | КАКЗОз 258,20 |2,41196 
н 1 00797 | 0.00345 | 304-1280 | 414,38 | 2,67612 
но 18,045 | 1.25568 | зо 180,04 | 2,25587 
НО, 4.01 | 1.59167 218,13 | 2,38872 
у у КВг 119,04 | 2,07559 
375 


| Формула | Мол. вес 


О И НО ОЙ ИАОНОАНИ 


КВго; 

1/5 КВгГОз 

К»(СаНаОь) . 1/.Н»О 
{тартрат) 

КМа(СаНаОв) ` АН.О 

- К(ЗЬО). (СаНаОв). 

у. НО 
КН(Сё НО.) 


(фталат кислый) 
КН (СО) НО 
КСО ы Н.О 
КСМ 
КНСОз 
КСОз 
К»СОз.2НО 
КС 
КСО 
КСО. 
Кз[Со(МО»)‹] 
КзСо(301)2 .6Н2О 
КэСгО, 

КСгзО, 

1/6 КоСг»О. 
КСг($04) 2.12 Но 
КЕ 


КНР, 

Ка[Ре(СКу] 
Ка[Ре(С№в] 
КаЕе(СМ)в]-ЗН.О 
КЕе ($04) . 12НО 
к} 


КЮз 

1 КО 
КН(20з› 
Из КНС: 
КМпО 
15 КМпоО. 
КМО» 
КМОз 
Ко 

КОН 
КНаРО, 


376 


167,008 
21,835 
235,284 


282,224 
333,93 


204,228 


146,143 
184,237 
65,120 
100,148 
138,242 
474,242 
74,555 
122,552 
138,554 
452,27 
437,35 
194,20 
294,19 
49,032 
499,40 
58,10 
78,14 
329,26 
368,36 
422,41 
503,25 
166,04 
214,00 
35,667 
389, 91 
32,4925 
158,036 
31,607 
85,107 
104,106 
94,208 
56,109 
136,088 


15 М 


2,22274 
1,44467 
2, 37159 


2,45062 
2,52366 


2, 341012 


2, 16478 
2,26538 
1,81374 
2.00054 
2,14054 
2,24115 
1,87248 
2,08832 
2,14161 
2,65540 
2,64083 
2.28825 
2,46865 
1,69048 
2,69845 
1,76418 
1,8927 
2,51754 
2,56627 
2,62573 
2,70179 
2,22014 
2, 33044 
1,55226 
2,59096 
1,51478 
2,19876 
4,49978 
1, 92997 
2,00478 
1,97407 
1,74903 
2,13384 


Таблица [11 (продолжение} 


Формула 


КНРО. 
КзРО. 
КРС 
КВеО, 
КСМ 
К»ЗОз 
К›5Оз.2Н2О 
КН$О: 
К>504 
КН$Оа 

К \ О 


Га 

ГаСз-7НэО 
Га(М№Оз)з . 6Н».о 
Г аОз 
1.а5(301)з 


ы 

ЫВг 
5СОз 

АТФ] 

МОз 
ЫМОз.ЗН.О 
50 

ОН 
13РО. 
115504 
112504-НзО 


МЕ 

М›Аз2 О: 

Мем НаАзО4 . вНо 
Ме(СьНе МО), 


(8-оксихинолинат) 
Ме(СН МО)». 2Н.О 
МеСОз 
Ме(НСО:}» 
МёСОз-СаСОз 
Месь 
МеС.6 НО 
МеСь.КС!.6Н»О 
МЕ(МОз)» 


Мол. вес 


174,182 
212,276 
486,04 
289,30 
97,184 
158,265 
194,295 
120,174 
174,264 
136,170 
326,05 


138,94 
371,37 
433, 04 
325,82 
566,00 


6,939 
86,848 
73,886 
42,392 
68,943 

122,988 
29,877 
23,946 

115,787 

109,938 


127,953 


24, 342 
310,46 
289,36 
312,62 


348,65 

84, 32 
146,34 
184,41 

95,22 
203,31 
217,86 
148, 34 


Мм 


2,24101 
2, 32690 
2, 68665 
2, 46135 
1,98760 
2,19939 
2,28846 
2,07979 
2,24121 
2,13408 
2,51329 


2,14273 
2,56980 
2,63650 
2,51298 
2,75282 


0,84130 
1, 93876 
1.86857 
1, 62728 
1,83849 
2,08987 
1, 47534 
1, 37923 
2, 06366 
2,04115 
2,10704 


1,38582 
2, 49200 
2,46144 
2,49502 


2, 54239 
1, 92593 
2,16536 
2,26578 
1, 97873 
2, 30816 
2,44383 
2,17120 


Таблица 11 (продолжение) 


Формула 


Мё(МО:) 2.6 НО 
М=О 

МЕ(ОН) 
МеМН.РОа. 6Н.о 
МезР»О. 

М5504 

МО. 1Нз2О 


Мп 

МпСОз 
МлсЬ 

Мо 2. 4 Н.О 
Ми №Оз)з 
Мп(МО:з).-6 НО 
Мпо 

МпОь» 

МпОз 
МпО- 
МпзОл 
МпоО. 


, Мп(ОН)» 


МпаР»О7 
МпмНаРО.. НО 
Мп$ 

Мп$ Ох 

Мп$О, ` АН.О 
Мп$ Ох ` 5Н.О 
Мп$Оа. 7Н.о 


Мо 
Моб, (СН МО)» 


(8-оксихинолинат) 


Мо0; 

42 МоОз . (МНазРОх 
12 МоО; . 
*(МНазРОа.6Н›О 
Мод * 


„НэМоО, . Но 


(МНа)вМо7Ом.4Н.О 
Моб 
Мо5з 


М 
МНз 


7256,41 
40, 31 
58,33 

245,41 
222,51 
120,37 
246,48 


54,9384 
114,95 
125,84 
197,90 
178, 95 
287,04 
70,94 
86,94 
157,87 
118,93 
228,81 
224,87 
88,95 
283,82 
185,96 
87,00 
154,00 
223,06 
241,07 
277,10 


95,94 
416,25 


143, 94 
1876,37 
1984, 46 


159, 94 
179,97 
1235,85 
160,07 
192,13 


14,0067 
17,034 


М Формула Мол. вес | 19 М 
Мм \_—_——_——_—__—___ 
2,40894 | МНа 18,039 |1,25622 
1, 60544 | №Н4. НС 68,507 |1,83573 
1,76589 | №На-2НС1 104,968 |2,02406 
2, 38989 |! №На.НзО 50,064 |4,69950 
2, 34747 | Ма М. Нз5Оз 130,122 |2,11435 
2,08052 | МН»ОН 33,030 |1,51804 
2,39178 | МНОН. НС 69,494 |4,84193 
2МНОН-Н2504 164,136 |2,24520 
НЫ | МНВс 97,948 |1,99099 
209982 | МНа(С»НзО,) 71,083 |1,88696 
229645 | (МН4)(СО).Н»О | 142.441 |2,15262 
2’ эБотз | (МН4)>00з 96,086 |1,98266 
245794 | (М Н4)2СОз.Н»О 114,104 |2,05729 
1.85089 | (МНАНОО» 79,055 | 1,89793 
1.93922 | МНа@ 53,492 |4,72829 
219830 | МН4СЮ 447,488 |2,06996 
2,07529 | (У Н4>СгО, 152,07 |2,18204 
2 35948 | (М Н4)>СгОт 252,06 |2,40150 
2.34640 | МН4Е 37,04 |1,56867 
1794945 | МНЕ-НЕ 57,04 |4,75618 
2°45з0а | МНы 144,94. |2,16419 
2.96942 | МНаМОв 80,043 |1,90333 
1.93952 | МЕЗОН 35,046 |1,54464 
2.47898 | “НаНзРОи 445,025 |2,06080 
2, 34842 | (МН9зНРО, 132,056 |2,12075 
2,3845 | (МНа)зРО:-14 Мобь | 2164,25 |3,33530 
2’ 4довл | МНаМЕРО.6 НО | 245,44 |2,38989 
, МНаМаНРО-4Н,О | 209,067 |2,32028 
1, 98200 | МН.ХпРО, 478,38 |2,25134 
2,61936 || (МНаз[Рась] 355,2 |2,55047 
2,15818 | (МНа) [РС] 443,89 |2,64728 
(МН)э5 68,142 |4,83341 
В МНа5СМ 76,124 |1,88451 
(На) 250% 132,138 |2,12402 
2,20396 | МНаНЗО 445,107 |2,06444 
2,25520 | (МНа)Ее(304)»'42Н50] 482,49 |2, 68322 
3,09497 (ЧЕоге(ЗОца. 392,44 |2,59344 
ов (ЧН 395,00 |2,59660 
2,28360 6 НО , , 
1,14634 | (Н№)52Ов 228,198 |2,35832 
4,23424 | МНаУОз 116,98 |2,06810 
377 


Таблица 1 (продолжение | | 
) Таблица Ш (продолжение) 


ИИА 
Формула Мол. вес 15 М | Ф Мол. 1 Аж 
р ВИ Г ооиы [молью] Мо пору | №оье| ВМ | самы — |мньж| М 
Я НН ИО ООО ПОНИ 
мо 30,006 | 1,47724 |! МаСО. НО 
№0 44,013 | 1,64358 Маз/со(МО5)] 4088, Вы М 22,190 | 2, 50812 |055 332,0 | 2,52444 
МОв 46,00 м ао 120,058 | 2,07939 | 0$» 
›005 | 4,66284 | Маз[Со(МОз)е]. 442'94 | 261588 МаНЗ0, НЮ 222,2 |2,34674 
НМОЬ 47,043 | 4,67222 | +\ НО Ма 138,073 | 2,44041 | 050 254,2 | 2,4058 
М№г 62,004 | 1,79242 МазСгОл 461,972 | 2,20944 К ь О 122,06 | 2,08658 р 
НМ 63,012 | 4,79942 | МазСгОь-4Н:Ю 234,032 | 2,36928 ПО ЗНО | 266,142 | 2,4204 |5 30,9738 | 1,49099 
{СиНи №) -НМОв | 37 Ма»Сг:О» 2 41824 Маз ОзОз-6Н:О 742,12 | 2,87047 | 77 270,704 | 2,43249 
т 375,39 | 2,57448 261,965 | 2, МаМе(0о Ра 
хитрое) МааСг:О,.2Н.О 298.00 |2,47422 м с» бНО 1496,88 | 3,17518 РОС 137, 383 2,13778 
203 76,044 | 1,88088 | МаЕ 41,988 | 4,62313 Мама 5)» ВН з 153,382 | 2,18563 
№04 92,040 | 4,96384 | Мац[Ее(СМ)‹]-10Н:О| 48407 | 2 68494 В ВН 1532,94 | 3,1850 | РСв 208,239 | 2,31856 
№05 108,009 | 2.03346 | Мал "9 |2 47577 о РНз 33,998 | 1,5145 
149,89 |2, Ма2п(ООз)з. 1537,93 | 3,18694 | РОз ° 
Ма 22,9898 | 1,36454 | МАЗ» 197,89 | 2,29843 -(СаНзОз»ь.6Н:0 НРО, \^ о 
Маз[АТЕв] 209,939 | 2.32209 | Ма3Ои 243,89 | 2,33019 МаУО,-4 НзО 193,99 | 2,28778 | Н:РО. 9 | 1,9028 
МаАзОз 129,94 | 2’411364 Ма»МоОв-2Н.О 244,95 | 2,38373 Маз Ох 293,83 | 246810 |0 з 81,995 | 1,94379 
МазНАзО: 169.94 |2 23022 | МаМО» 68,995 | 1,83882 Маз У О+-2Н:О 329,86 | 2.54838 | РО 109,945 | 2,04418 
МагНАзО | | МаМОз 92939 О 94,970 | 1,97759 
аз НАЗОи 185,94 | 2,26930 84,994 | 1, м НРО | 
Маз отн | | 2726980 ца 64,98 | 1,79224 С 92,308 | 1,96804 и 95,978 | 1,98247 
Маз НА$Ои.12НзО | 402.09 |2 60432 | №20 77,978 | 1,89197 м 5 270,17 |2,43464 РО ы 97,994 | 41,99120 
МазВ:О, 204,22 | 2’зозвт | МаОН 39,997 | 1,60203 5 265.8 | 2.42457 и С 141,943 | 2,1521 
МазВиО;.10 НО | 381.37 |2 58435 | МаНаРО»-НО 105,993 | 2,02528 ма ааа, | 2.15909 ИНиР.о, © 3596,40 | 3,55587 
з/в МазВ:О;-10Н»О | 190,68 |2 28030 | МаНзРОь 119,946 | 2,07898 - №33 366 48 |2 52696 ни 177,975 | 2,25086 
МаВ!0з 27997 | 2°4дтил | МаНаРОь-2Н®0 — |156,006 | 2,1914 м ’ РЬ 207,49 |2 31637 
МаВг 402,899 | 2.01242 Ма»НРОх 4141 ‚958 | 2,15246 я СН 58,74 | 14,76874 | РЫСЬН Оз 35 '28 о 1225 
МаВг.2НО 138,929 | 214279 | МазНРОв-42Н:0  |358,438 | 2,55405 АОН ь „ | 288,93 | 2,46080 | РЫ(СьНОв»-ЗНЫО | 379'32 | 257900 
МаВгОз 150,90 | 2.47869 | МазРО& 163, 940 | 2,21468 мат) РЫСаНзд 323,32 |2'50964 
› Мав(С#НзОз) -ЗНзО | МазРОв-12Н:О 380,120 | 2,57992 МИСаНе МО)» 347,02 РЬСО. | ’ 
30 | 136,079 | 2,13379 кейжин линат) 2,54035 ы 267,20 | 2.42684 
Маз(Сё НО) -2Н:0 | 230,08 | 2.36188 | МаМНаНРОь 437,007 | 2,13674 МИСаНьМО).2Н,О 2РЬСО,-РЬ(ОН)з |1775,60 |2 88964 
(тертрат) МаМНаНРОв-4АН |209,07 | 2,32029 м0, ^^ | 383,05 | 2,58326 | РЫСЬ 218,10 | 244420 
ни 133,998 | 2,12709 || Ма«РзО, 265,904 | 2,42472 С 3 118,72 | 2,07452 | РЫСГОх 323 18 250944 
К, ТСО 66,999 | 1,82606 | МагРзОз.10Н2О 446,051 | 2,64938 м. вн 129,62 | 2.11268 | РЬЕз 24549 |2 38950 
аНиСиНиМОЮ) | 336,209 | 2,52664 | Мах 78,044 | 1,89234 НЮ 237,74 | 2,37605 | РЫз оо | 2.38980 
МазНиСюНи №0. | 372,239 | 2,57082 | 223.980 20,179 | 2,38053 ММО ВН о 182,72 | 2,26479 | РЬМобх 67 13 |2’ 56482 
„НО Ман$ 56,062 | 1,74867 а 290,81 | 2,46361 
р ‚ м0 74 74 РЫМОз)з 334,20 | 2,52009 
Масм 49,008 | 1,69026 | МаЗСМ 81,072 | 1,90887 НО. ‚71 | 1,87338 | РБ 223'19 |2’34867 
Маз СОз 105,99 | 2,02527 Маз5 Оз 126,044 | 2, 10054 РО 165,42 | 2,21859 РЬО, 239 19 237874 
Ма.С0в-10Ны0 | 286’438 | 245658 | Ма:30- ТН: 252,146 | 2,40465 м 294,36 | 2,46443 |РЫОН)ь 244'20 | 238238 
13 МазСОз.40Н:О | 443,069 | 2.45555 | МаНЗОв 104,059 | 2,04728 №150, ° 30,77 | 1,95794 | РЬзО, 685.57 |2 83605 
МаНСОь 84 '006 | 13245 | №2820 158,105 | 2,19894 ей 154,77 | 2,18969 | рьз 239'25 |2’37885 
МазЗ0з-5Н5О №50/.7Н:0 280,88 | 2.44852 в |237 
Мас 58,443 | 1,7673 |1, аз, 5Н.0 248,180 | 2,39477 МиМНа) ($ Оье | 395.04 |2’ РЬЗОь 303,25 | 2,48180 
Маз 106,440 | 2.02740 |8 Мак» 5ЕЫО [424,090 | 2,09375 «ВНЬО, ‚59664 |РЫЗО4 399,34 | 2.60434 
МасЮа 122,439 | 2,08792 |827 142,040 | 2,15244 РЬЗОв-РЬО 526,44 | 2,72435 
05 190,2 | 2.27924 | РЬз\зО; 628,26 | 2.79844 


378 . 
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Таблица Ш (продолжение) 


Формула Мол. вес 1 М Формула Мол. вес М 
РЬ\/Оа 455,04 |2,65805 | Ве 186,2 | 2,26998 
- || ВеСв 292,6 | 2,46627 
Ра 106,4 | 2,02694 | ресь 363,5 | 2,56050 
О |967 2.59897 Нвьсы 40.9 | 2,6058 
Ра(СюНзМОз)з 450,7 2,65389 Юео. 218,2 2,33885 
а титрозо-в- ке 234,2 2,36959 
В” [ва | ЩЕ 
Рас 177,3 | 2,2487 ? ' 
Рась.2Нзо 23,3 |2.32899 | ом НЕеОь | 563,6 | 2,75097 
РАСи 248,2 |2,39480 | НВе0а 251,2 | 2,40002 
РАС 349,1 | 2,50393 | Веб» 250,3 | 2,39846 
РАО 1224 |2708778 | ВИС 209,27 | 2,32074 
ра 1385 |2.44445 | ВПО 134,94 | 2,13004 
ав 1705 | 228172 | ВВЗО 253,81 | 2,40451 
Ра$ Ох 202,5 |2,30643 | ри 101,07 | 2,00462 
Р4$О.2Н2О 238,5 |2,37749 | Ви 165,07 | 2,24767 
Рг 140,907 | 2,44893 |$ 32,064 | 1,50600 
Рг2Оз 329,81 | 2,51826 | Н.$ 34,080 | 1,53250 
Рг(5О4з 569,99 |2,75586 | СьНымМ-На$ Ох 282,320 | 2,45074 
(бензидинат) 
РЕ 195,09 | 2,29024 |150» 64,064 | 1,80664 
РЕСЫ 336,90 | 2,52750 |$0, 80,064 | 1,90844 
РЮВ 407,81 | 2,61046 | Н.5 05 82,076 | 1, 91422 
Н[РЮ&] 409,82 | 2,61259 | Н252О 144,144 | 2,05745 
Н[РСВ].6 НО 517,94 | 2,74426 | $0 96,060 | 1,98254 
РО» 227,09 |2,35620 | Н.$Ол 98,076 | 1,99456 
ВЫ 85,47 | 1,93481 С 8 8 
ВЪА(504)»-12Н,О | 520,75 | 271663 | Нав 194,187 | 2,2881 
КЬВг 165,38 | 2,24849 |$Ь 121,75 | 2,08547 
КСО 230,95 | 2,36352 | ЗЫ(СьНеМО)з 554,24 | 2,74368 
Юы 120,92 2,08250 (8-оксихинолинат) 
ВЫОи 184, 92 2,26699 З(СыНымОЗ)в 770,50 2,88677 
КЫ 212,38 | 2,32714 | З5С1ь 228,11 |2, 35845 
ВМО: 147,47 ° | 2,16870 | ЗС 299,02 | 2,47570 
КО 186,94 | 2,27470 $5 502,46 | 2.70410 
КЫРЮЕ] 578,75 |2,76249 $Ь0-К(СаНаОз)- 333,93 |2, 52366 
ВВ: Оь 267,00 | 2,42651 |1). НО 
$620 294,50 | 2,46464 
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Формула 


Таблица ПТ (продолжение) 


Формула 


Мол, вес 


м 


м—— 


$30 
$20 


$с 
З2Оз 


5е 
Не 
5е0ь 
$еОз 
НазеОз 
Н 25е0и 


$1 

УСЫ 
З1Е4 
З1Ев 
НИЕ] 
$10 
$103 
Нь51Оз 


`5т 


ЗтаОз 


$п 

$п(С201) 
ЗпСЬ 
$пСЁ-2НО 
ЗпСЁ 

$по 

$10 

$1$ 
$158 


5г 

ЗтВга-6 НО 
$г(С2О4) 

ЭгСОз 

ЭС 

ЭгСЬ-6 НО 
$г(МОз)з 
$г(МОз), -4АНО 
$ГО 


307,50 
323,50 


44,956 
137 , 910 


78,96 
80,98 
110, 96 
126 , 96 
4128,97 
144,97 


28,086 
169,90 
104,08 
142,07 
144,09 

60,08 

76,08 

78,10 


150,35 
348,70 


118,69 
206,71 
189,60 
225,62 
260,50 
134,69 
150,69 
150,75 
182, 84 


87,62 
355,58 
175,64 
147,63 
158,53 
266, 62 
211,63 
283,69 


103, 62 
т 


2, 48785 
2, 50987 


1,65279 
2,13959 


1,89744 
1, 90838 
2, 04516 
2,10366 
2,11050 
2,16128 


1,4486 
2,23019 
2,01737 
. 2,15250 
2,15863 
1,77873 
1,88127 
1,89265 


2, 17741 


2, 54245 


2, 07441 
2,31586 
2,21184 
2,35336 
2,41584 
2,12934 
2,17808 
2, 17826 
2,26200 


1, 94260 
2,55088 
2, 24462 
2,16918 
2,20041 


2,42589 
2, 32558 
2,45285 
2,01544 


$г(ОН); 
$г(ОН)з.8 НО 
$г5Оз 
5Г5 Ох 


Та 
ТасЬ 
ТазОь 


Те 
Н.Те 
Теси 
Тео, 
ТеОз 
Н. ТеО 


ТВ 
ТН(СЬНМО)- 
.(С»Н"МО) 


(8-оксихинолинат) 
ТЬ(С›О4в-6НзО 
ТЬСа 
ТЫ(МОз)а 
ТЬ(МОз)-4НзО 
ТЬ(МОз)а-12НО 
ТВОь 
ТЬ(ОН)а 
ТВ($О4)з-9НзО 


т 

ТС 

ТК 
Т1О(СН& МО) 


(8-оксихинолинат) 
Т10($04) 
Т1Юь 
ТЬОв 
Т (Оз 
К.Е -Н»О 


т 
Т1Вг 
ТК(СзНьМО5) 


(тионалидат) 


ТЬСОв 


121 ‚63 
265,75 
167,68 
183,68 


180, 948 
358,24 
441,89 


127,60 
129,62 
269,44 
159,60 
175,60 
193,62 


232,038 


`958 , 84 


516,16 
373,85 
480,05 
552,11 
696,23 
264,04 
300,07 
586,29 


47 ‚90 
154,26 
189 ‚71 
352,24 


159,96 

79,90 
143, 80 
383,98 
258,11 


204,37 
284,28 
420,65 


468,75 


2,08504 
2,42447 
2,22448 
2,26406 


2,25756 
2,55414 
2,6454 


2, 10585 
2, 11268 
2,43042 
2,20303 
2,24452 
2,28695 


2,36556 
2,97946 


2,71278 
2,57270 
2,68129 
2,74208 
2,84275 
2,421 67 
2,47723 
2,7684 


1, 68034 
2, 18825 
2,21809 
2, 54680. 


2,2040 
1,90255 
2,15776 
2, 58481 
2, 41181 


2, 31042 
2, 45375 
2,62392 


2,67094 
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Таблица Ш (окоичание) 


Формула Мол. вес | М | Формула Мол. вес 16 М 
тс 239,82 | 2,37989 | \!$з 247,98 |2, 39442. 
"ТЫСгОь 524,73 | 2,74993 |. 88.905 | 1.94893 
ТЫ 331,27 | 2,52048 у, 525’8А | 235374 
Т1МОз 266,37 | 2,42548 | уБ 17304 | 2.23845 
тьО 424,74 | 2.62812 О, 304 °08 | 2.50559 
ТОз 456,74 | 2,65967 
ТОН 224,38 | 2,34544 |2а 65,37 | 1,84538. 
7135 Ол 504,80 | 2,70312 | 21(СаНзОз)з 183,46 | 2,26354 

2п(СяНзОз)з-2Н2О | 249,49 | 2,3141 
у 238,03 ева 2а(СНАМО, 337,63 |2,52844 
А 2,57 (антранилат 
ОЕ 4 2 249696 | 2п(СёН«МО)з 353,68 | 2.54864 
) (8-оксихинолннат) 
Ре 352,02 | 2,54657 |7 Н,МОь. НО! 427,71 | 2,69145 
| е 270,03 | 2,43441 |“цхинальдат) 
90*(СаНзОз)з 388,12 | 2,58896 | 7пСО, 125,38 |2,09823 
9О»з(СаНзО;з. 2НзО] 424,15 | 2,62752 | 7пСЬ 136,28 | 2, 13444 
ООН МО)». 703,45 | 2,84723 | 71Сь- 1 НгО 163,30 | 2,2299 
и Е 
(8-окси 1(МО. 18 
о 394,04 | 2,5958 ОН ВН 297,47 | 2,41345 
00(№з)з.6 НО | 502,43 | 2,70082 О я" |1 '91048 
(0 0з) РО” 744,00 | 2,85370 р он) 938 | 1'99730 
00:(50/) 366,09 | 2,56359 Ро 8 , ‚9730 
пз(РО) >. АН»О 458,11 | 2,660 
ООиЗО9-ЗНЬО | 40а 2,63% 7иМНаРО: 178,38 | 2,251 
Ми в 2, З5 2изРзО: 304,68 | 2,48384 
у 715 97,43 | 1,98869 
У 50,942 | 1,70708 | 7150 161,43 | 2,20798 
УСЬ 124,85 | 2,08583 | 7п304.7НзО 287,54 |2,45870 
УСЬ 157,30 | 2,19673 | 71$04.(МНа)з$О. | 404,66 | 2,60886 
УСЫ 192,75 | 2,28500 | 6 Но 
Ус» 82,94 | 1,91876 |7г 94,22 | 1,96009 
УзОз 149,88 | 2,17574 МО ит 667,83 |2,82467 
ат | 726550 | 2,8612 | 233,03 | 2.36741 
У 181,88 | 2,25978 | 7гО0Сь-8НзО 322,25 |2,50820 
\з5з 198,08 | 2,29684 | 7г(МОз)а. 339,24 | 2,53054 
У15ь 262,24 |2,41865 | 7г(МОз)а-5НО 429,32 | 2,63278 
| 2:0, 123,22 | 2.09068 
м 183,85 | 2.26447 7, 265,46 | 2,42351 
С 361,44 | 2,55764 |7, 455,35 | 2.49134 
УЖ ОЖСЬНеМО) 504,16 | 270257 со, . 283,34 | 2.45284 
ви 231,85 | 2,36524 | 2г(3Ода.8НзО 355,40 | 2,55072 


ВАЖНЕЙШИЕ РУКОВОДСТВА И СПРАВОЧНИКИ 


Бусевад. И. Аналитическая химия. Литерат 
1952 гг.). М., Изд-во АН СССР, 1956, 404 стр. В 
по приготовлению растворов, ‘синтезу и очистке ан 
нике работы в аналитических лабораториях, по вс 
ки аналитической химии. 


Карякин Ю. В. Кислотно-основные ин 
197 стр. В книге дается обзор различных тео 
иидикаторов. Даны практические указания п 
личных случаях кислотно-основного титров 
методы определения рН. 


Карякии Ю. В., Ангелов И. И. Чистые химические реактивы. 

М., Геохимиздат, 1955, 583 стр. Книга является руководством по приготовлению. 

` неорганических реагентов и препаратов в лабораторных условиях. Даны крат- 

кие сведения об их химических и физических свойствах, а также описаны требо- 
вания к препаратам различной чистоты. 

Лурье Ю. Ю. Справочник по аналитнческой химии 

1962, 288 стр. В книге приведены таблицы факторов, велич 


ура на русском языке-(1941— 
книге приведена литература 
алитических реагентов, по тех- 
ем вопросам теории и практи- 


дикаторы. М. Госхимиздат, 1951, 
рий и характеристика важнейших 
о применению индикаторов в раз- 
ания. Описаны колориметрические 


. М., Госхимиздат, 
ины эквивалентных 


‚ даны сведения об индикаторах для метода ией- 
трализации, окислеиия-восстановления, для метода осаждения и комплексо- 


образования, приведены таблицы плотности растворов кислот и`Лцелочей. Ука- 


раторов химнко-аналитических лабора- 


. В книге описаны методы испытания 
реагентов, приготовление титрованных растворов и их стандартизация, приго- 


товление процентных и других растворов. Имеется также описание методов 
приготовления некоторых реагентов и методов их очистки. 

Палаузов В. А. Химические реактивы, 
ды испытаний и примеиеиие. Харьков, ГОНТИ 
описание физических и химических свойств ре 
и очистки, правила обращения и хранения, Указ 
же их характерные качественные реакции. П 
испытаний реагентов. 


Перельмаи В. И. 


их свойства, полученные, мето- 
Украины, 1935. Киига содержит 
агентов, способов их получения 
аны применения реагентов, а так- 
риведены методы количественных 


Краткий справочник химика. Изд. 7. М. 


‚ «Химия», 
1964. Справочник содержит  физико-химические характеристики  разно- 
образных неорганических и ор 


гаиических соединений, Приводятся сведения 


383 


по электрохимии, химическому анализу и лабораторной практике, некоторые све- 
дения по физике и математике. 


Руководство по препаративной неорганической химии. Под ред. Георга 
Брауэра. М., ИЛ, 895 стр. Перевод с немецкого. Содержит описание свыше 
1000 синтезов неорганических веществ. В первой части описаны общие лабора- 
торные методы получения неорганических веществ, работы при высоких и низких 
температурах, в высоком вакууме, в электрических разрядах. Вторая часть 
содержит описание методов получения простых веществ и их различных соеди- 
нений. Третья часть посвящена методам получения групп веществ специального 
назначения (адсорбентов, катализаторов, светящихся препаратов и т. д.). При- 
водятся сведения о свойствах веществ и литература. 


Справочиик химика. Под ред. Б. П. Никольского. М.—Л., Госхимиздат, 
1951, три тома. 

Первый том первого издания содержит сведения о строении веществ, о физико- 
химических свойствах простых веществ и важнейших неорганических и органи- 
ческих соединений, таблицы линий для спектрального и рентгеноспектрального 
анализов, единицы измерений, физические константы и математические таблицы. 
Приведены краткие сведения о периодической и справочной литературе по химии 
на русском и иностранных языках. 

Второй том первого издания содержит таблицы свойств простых веществ, 
неорганических соединений, таблицы показателей преломления. В таблице неор- 
гаиических соединений приведены свойства 2751 вещества, таблица органических 
соединений содержит сведения о 8010 веществах. 

В третьем томе первого издания приведены числовые величины, характеризую- 
щие химическое равновесие в растворах, сведения о растворимости, температурах 
замерзания и кипения, константах диссоциации, величинах произведений раство- 
римости, буферных растворах и индикаторах; данные об электродных потенциалах, 
краткие сведения о весовом, объемном, газовом анализе, о лабораторной технике, 
технической химии и т. д. 

В 1962 и 1963 гг. вышли два тома второго издания «Справочника химика», 


Сусленникова В. М., Киселева Е. К. Руководство по приго- 
товлению титрованиых растворов. М., Госхимиздат, 1962, 124 стр. Книга яв- 
ляется пособием для препараторов исследовательских и заводских химико-аналити- 
ческих лабораторий. В ней содержатся инструкции по приготовлению растворов, 
установке их титров и очистке исходных веществ, наиболее широко применяемых 
в практике аналитической химии. 


Химические реактивы и препараты. Справочник. Под ред. В. И. Кузнецова. 
М., Госхимиздат, 1958, 669 стр. В книге приведены сведения о физических свой- 
ствах, реакциях, применении, правилах обращения и хранения важнейших анали- 
тических реактивов и препаратов лабораторного назначения. В книге даются неко- 
торые таблицы и списки реактивов специального назначения. 


Ме! 1 ес Е. Г. НапёБоок оф Апа!уйса! Спеп!$гу. Ргзё Ед., Мем Уогк, 
Тоготцо, Гопдоп, Ме Ога. НШе ВооК Со, 1963. Книга содержит таблицы и спра- 
вочные сведения по анализу неорганических и органических веществ; таблицы 
индикаторов для метода окисления-восстановления, для комплексометрического 
титрования; таблицу маскирующих реактивов при титровании комплексоном 
ПТ; таблицу селективных методов титрований катионов металлов комплексоном. 

Содержатся справочные сведения по физико-химическим и физическим мето- 
дам анализа: потенциометрии, кондуктометрии, амперометрии и полярографи- 
ческому анализу, спектроскопии, фотоколориметрическому, нефелометрическому 
и турбодиметрическому анализам, пламенной фотометрии, флюоресцентному ана- 
лизу, рефрактометрии, хроматографии на бумаге и ионообменных смолах. При- 
ведеиы схемы анализа сложных веществ природного происхождения и искусст- 
венно полученных веществ (резины, пластмасс, различных нефтепродуктов), мето- 
ды определения функциональных групп органических соединений, сведения по 
техническому анализу металлов и сплавов и др. 
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Ваизснег, Уо, \МИКе и Снепизене ТаБеПеп ипа Весплещаел Йи 
4е апаИзене Ргах!5. Герлю, 1961 — 1962, 2805$. Книга содержит сведения 
о номенклатуре химических соединений, таблицы факторов пересчета, таблицу 
молекулярных весов наиболее важных химических соедииений, таблицы эквивален- 
тов, сведения о всех видах индикаторов, таблицы удельных весов растворов кис- 
лот и щелочей, сведения об электрохимическом анализе, об органических реак- 
тивах, о ионообменных смолах, о фильтрующих материалах, таблицы логариф- 
мов и др. 

\Ме[спег ЕР. 1. Огбапе Апа]уйса|! Веарет5. Мех Уогк, 1948. Издание 
состоит из четырех томов по 400—600 стр. Дана подробная сводка литературы 
и описание химико-аналитических свойств органических реактивов, применяю- 
щихся в анализе: осадителей, реактивов для фотометрических методов анализа, 
экстрагирования и т. д, : 

Реактивы неорганические. Сборник стандартов. Издание официальное. М., 
Гос. изд-во стандартов «Стандартгиз», 1949. Часть 1. Алюминий азотнокислый 
— калий хромовокислый, 428 стр.; Часть П. Кальций азотнокислый — натрий 
хлористый, 379 стр.; Часть ПТ. Никель-—-аммоний сернокислый — цинк хло- 
ристый, 240 стр. 

Реактивы органические. Сборник стандартов. Издание официальное. М., 
Гос. изд-во стандартов «Стандартгиз», 1951, 484 стр. 

Чистые химикаты и реактивы, Хемапол. Прага, 1964. 702 стр. Книга 
представляет справочник для химиков-аналитиков и химиков других специаль- 
ностей по реактивам. Указаны молекулярный вес по углеродной шкале атом- 
ных весов, структурная формула и показатели качества для большого числа 
веществ. Имеется перечень реактивов по областям применения. , 

Слесвозоуак Еше Спепи!са! З{ап4агаз. РгаВа, Сетаро!, СгесНоз1оуак1а, 
уо1, Т, 540 р. Уо. И, 44А р. Уо!. 1, 535 р. (год издания не указан). 

Приведены чехословацкие государственные стандарты на многочислениые 
неорганические и органические реактивы. Приведены методы контроля чйстоты 


реактивов. 


25 п. П. Коростелев 


ПРЕДМЕТНЫЙ УКАЗАТЕЛЬ 


Азот 363, 378 
Азотная кислота 37, 227, 327, 337 
Акролеин 80 . 
Ализариновый желтый .223 
Ализариновый красный С 81, 205, 
221 
Алюминий 241, 343, 352, 372 
окись 302 
сульфат 242 
хлорид 52, 242 
Алюмо-аммиачные квасцы 241 
Алюмо-калиевые квасцы 241 
Аммиак водный 29, 30, 338 
Аммоний 240 
ванадат 174, 246 
карбонат 58 
нитрат 53, 282 
молибдат 54, 56, 261 
оксалат 110, 136 
персульфат 56 
полисульфид 282 
роданид 57, 200 
сульфат 283 
сульфид 57 
тетрароданомеркуриат 58 
формиат 
фосфат 59 
фторид кислый 54 
хлорид 59, 240, 283 
цитрат 93 
Ангидрон 301 
Аниониты 347 . 
Антраниловая кислота 82 
Ареометр 14 
Арсеназо 82 
Арсенит-нитрит 191 


38° 


Аскарит 284 
 екорбиновая кислота 83, 194 
Анцетои 112, 327 


Барий 353, 373 

гидроокись 28, 238 

нитрат 327 

окись 304 

хлорид 59, 336 
Баритовая вода 29 
Бензидин 83, 205 
а-Бензоиноксим 84 
Бензойная кислота 237 
Бензол 112 , 
Бериллий 243, 343, 354, 373 
Бериллон И ИРЕА 84 
Берлинская лазурь 323 . 
Бертолетова соль, см. Калий, хлорат 
Бор 245, 343, 353, 375 
Борная кислота 46, 245 
Бриллиантовый желтый 222 
Бром 60, 245, 328, 336, 354, 373 
Бромистоводородная кислота 46 
Бромкрезоловый зеленый 221 
Бромкрезоловый пурпуровый 221 
Бромпирогаллолрот ВРК 205 
Бромтимоловый синий 222 
Бромфенолиндофенолят натрия 156 
Бромфеноловый красный 222 
Бромфеноловый синий 198, 221 
Бура жженая 284 
Бутилацетат 113 
Бутиловый спирт 113 
Буферные смеси 208, 211 
Бюретки 126 


Ванадий 246, 343, 370, 383 
ангидрид УзО’ 246 

Вариаминблау 195, 205 

Вода ` 
деминерализованная 315 
дистиллироваиная 311 
жесткость 317 
испытания 314 

Висмут 247, 305, 343, 354, 373 

Водород 310, 359, 376 

Вольфрам 248, 343, 371, 388 
ангидрид \/Оз 248 


Галлий 249, 359, 376 

Гафний 343 

Гематоксилин 85 

Германий 250, 343, 359, 376 
двуокись 250 

Гидразин-гидрат 60 

Гидразин-сульфат 61, 178 

Гидроксиламин 61 

Гидрохинон 86 

Глицерин 114 

Глицинтимоловый синий 205 

Грамм-молекула 10 

Грамм-эквивалент 11; см. также экви- 

валент 


2,6-Дибромфенолиндофенолят 150 
Диметиламинофенилфлуорон 86 
Диметилглиоксим 87 
Диметилнафтидин 205 


. Диметиловый желтый 9220 


о,о’-Диниридил 88 
Дитизон 88 
Дифениламин 147 
Дифениламиносульфонат 148 
Дифенилкарбазид 90 
Дифенилкарбазон 90 
2,6-Дихлорфенолиндо-о-крезолят нат- 
рия 150 
2,6-Дихлорфенолиндофенолят 150 
3,6-Дихлорфлуореснеин 198 
Диэтилдитиокарбоминат 91 
Диэтилдитиофосфат 91 


Желатин 91 
Железо 250, 343, 359, 375 
металлическое 138, 177 
окись 251 
хлорид 62 
феррицианид 216 
ферроцианид 218 
Железо-аммонийные квасцы 61, 186, 
201, 213, 250 


} 
Замазки 326 
Золото 343, 353, 373 


Известковое молоко 28 
Известь натронная 284 
Изоамилацетат 111 
Изоамиловый спирт 111 
Инвертный сахар 92 
Индигодисульфонат 149 
Индигокармин 923 
Индигомоносульфонат 149 
Индиготетрасульфонат 149 
Индиготрисульфонат 149 
Индий 343, 360, 376 

Иод 151, 152, 253, 360, 376 
Иониты 345 


Кадмий 253, 305, 343, 354, 374 
нитрат 253 
сульфат 253 
Калий 254, 361, 376 
бииодат 286 
бихромат 141, 186, 237, 278 
бифталат 108, 237 
бромат 170 
гидроокись 28, 235 
иодат 180 
иодид 63, 253 
нитрат 266 
перманганат 128, 187, 258, 295, 328 
перхлорат 328 
пиросульфат 286 
пнросурьмянокислый 64 
роданид 65, 201 
сульфат, кислый 287 
сурьмяновиннокислый 27| 
феррицианнд 216 
ферроцианид 218 
фторотитанат 274 
фосфат 276, 287 
фторид 287, 288 
хлорат 326, 336 
хлорид 64, 254 
хромат 278 
цианид 65, 339 
Калий-натрий карбонат 285 
Калий-олово хлорид 64 
Кальцеин 206 
Кальций 255, 355, 374 
гидроокись 28 
карбонат 255, 289 
нитрат 304 
окись 288, 328 
сульфат 303 
хлорид 300 
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Карандаши восковые 321 
Катиониты 346 


Кислотный хром черный ЕТ 00 211 


Киппа аппарат 308 
Клей 

декстриновый 325 

столярный 325 
Кобальт 255, 343, 356, 374 

сульфат 256 

хлорид 255 
Кобальтовые катализаторы 66 
Комплексон Г 202 
Комплексон И 202, 209 
Комплексон Ш 203, 209 
Конго красный 221 
Концентрация 6 

моляльная 7 

молярная 10 

нормальная 11 

пересчет 16 

процентная 8 
Крахмал растворимый 161 
Крахмальный клейстер 325 
Крезоловый красный 222 
о-Крезолфталеин 223 
Кремний 257, 368, 382 

двуокись 257 
Кремнемолибденовая кислота 66 
Ксиленоловый оранжевый 206 
Ксиленоловый синий 223 
Купферон 92 


Лакмоид 221 

Лакмус 221 

Лантан 344, 362, 377 

Литий 257, 362, 377 
карбонат 257 
сульфат 257 


Магнезиальная смесь 67 
Магнезон ИРЕА 94 
Магний 258, 329, 344, 362, 377 
перхлорат 301 
Малахитовый зеленый 220 
Маннит 95 
Марганец 258, 344, 362, 378 
Медь 259, 344, 358, 375 
сульфат 260, 330, 338 
Мерные колбы 127 
Метакрезоловый пурпурный 220 
Метафосфорная кислота 40 
Метиловый желтый 220 
Метиловый красный 221 
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Метиловый оранжевый 221 

Метиловый синий 149 

Метиловый спирт 114 

Метиловый фиолетовый 220 

Метилтимоловый синий 207 

Метилэтилкетон 115. 

Молибден 261, 344, 363, 378 

трехокись 261 

Мора метод 197 

Мора соль 76, 176, 212, 251 

Муравьиная кислота 51, 330 

Мурексид 207, 211, 289 

Мышьяк 262, 338, 344, 353, 372 

Мышьяковистый ангидрид 139, 154, 171, 
183, 262 


Надписи огнестойкие 323 
Натрий 363, 379 
арсенит 190 
ацетат 105 
бензоат 85 
битартрат 85, 285 
вольфрамат 248 
гидроокись 23, 233 
карбонат 230 
кабальтинитрит 69 
нитрит 266 
нитропрусснд 67 
оксалат 137, 184, 232 
пиросульфат 290 
пирофосфат 67, 290 
сульфид 69, 330 
сульфит 68, 291 
тетраборат 227, 284 
фосфат 277 
фторид 278 
хлорид 196, 279 
цитрат 94 
@&-Нафтолфталеин 222 
Нейтральный красный 149, 222 
Неодим 380 
Никель 263, 344,.365, 380 
соли 363 
Ниобнй 264, 344, 364, 380 
пятиокись 204 
Нитраты 266, 329 
Нитриты 266 
Нитрилотриуксусная кислота 202 
а-Нитрозо-В-нафтол 97 
Нитрозо-Р-соль 97 
Нитрон 97 
Нитрофенантролин 151 
Нормальность 11 
вычисление по навеске 12 


Ожоги 332 

8-Оксихинолин 98 

Олово 267, 344, 368, 382 
° хлористое 70, 72, 267 

Ортофосфорная кислота 40 

Осмий 365, 380 

Отравления 334 

Охлаждающие смеси 297 


Палладий 366, 381 
ПАН 207 
Перегонный куб 311 
Перекись 
водорода 73, 330 
натрия, калия, бария 329 
Пикнометр 15 
Пипетки 126 
Пириднн 115 
Пирогаллол 98, 99 
Пирогаллол А 100 
Пирокатехиновый фиолетовый 207 
Пнрофосфорная кислота 42 
Плавиковая кислота’ 43, 330 
Платина 268, 320, 366, 381 
изделия 320 
регенерация 318 
Платинохлористоводородная кислота 


Плотность, измерение 14, 15 
Празеодим 381 

Пробки 324 

° парафинирование 325 
Противоядия 340 


Растворители 7 
органические 111, 163, 296 
Растворы 6 
насыщенные 7 
Реактив 
Грисса 291 
есслера 292 
Реактивы 5 
правила обращення 6 
Редуктор Джонса 214 
Рений 268, 344, 367, 381 
перренат 268 
Родамин бЖ 198 
Родий 381 
Розанилин 198 
Розеокобальт хлорид 78 
Розоловая бенгальская 198 
Розоловая кислота 222 
Ртуть 202, 339, 344, 360, 376 
иодид 163 


Ртуть 

нитрат, закись 164 

нитрат, окись 169 

очистка 319 

хлорид 74 
Рубеановодородная кислота 100 
Рубидий 367, 381 
Рутений 381 


Салицилальдоксим 101 

Самарий 382 

Сафранин 149 

Свинец 269, 339, 344, 366, 380 
ацетат 105 
нитрат 269 
фторохлорид 75 
хлорид 269 

Селен 270, 344, 368, 382 

Сера 367, 381 

Серебро 306, 344, 352, 372 
нитрат 75, 196, 330, 335 
регенерация 318 - 

Серная кислота 32, 296, 301, 331, 337 
обезвоживание 35 

Сернистая кнслота 47 

Сероводород 309, 331, 337 

Силикагель 303 

Скандий 382 

Смазка 
для кранов 325 
для эксикаторов 324 

Смеси кислот 48 

Смеси охлаждающие 297 

Смесь 
Кнопа 49 
Циммермаиа — Рейнгардта 75 
Эшка 292 

Соль 
Мора 76, 176, 212, 251 
Рейнеке 76 

Соляная кислота 35, 225, 331, 337 
очистка 37 
получение 36 

Стандартизация 132 

Стильбазо 101 

Стронций 369, 382 

Сульфосалициловая кислота 102, 208 

Сурьма 172, 271, 344, 368, 381 
хлорид (У) 77 

Таллнй 344, 370, 382 

Таннин 102 

Тантал 272, 345, 369, 382 
пятиокись 272 

Теллур 273, 345, 369, 382 
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Тетрацин 198 

Тимоловый синий 220 

Тимолфталеин 223 

Тимолфталексон 208, 345, 369, 382 

Тиоацетамид 102 

Тиомочевина 103 

Тионин 150 

Тиосульфат бария 156 

Тиосульфат натрия 158, 171 

Тирон 208 

Титаи 174, 345, 369, 382 
двуокись 274 
сульфат (ПТ) 78, 185, 274 
хлорид (ПТ) 78, 185, 274 
хлорид (ТУ) 274 

Толуидиновый голубой 150 

Торий нитрат 218 

Тропеолин 0 223 

Тропеолин 00 220 

Тропеолин 000 223 


Углерод 355, 373 
двуокись 310 
четыреххлористый 116 
Уксусная кислота 49, 331, 337 
Уран 276, 345, 370, 383 
нитрат уранила 276 
регенерация 318 


Фаянса метод 197 
о-Фенантролин 106, 150 
Фенилантраниловая кислота 148 
Фениларсоновая кислота 107 
Фенилфлуорон 107 
Феноловый красный 222 
Фенолфталеин 223 
Феносафранин 198 

Ферроин 150 
Ферро-о-фенатролин 183 
Фиксанал 13 

Флуорексон 206 
Флуоресцеин 198 
Формальдоким 107 

Фосфор 276, 365, 380 
Фосфорный ангидрид 301 
Фосфорные кислоты 40 
Фталевая кислота 108 
Фталеинкомплексон 208 ° - 
Фтор 278, 358, 375 
Фтористоводородная кислота 43, 330 
Фуксин 198 


Хинализарин 109 


Хлор 279, 356, 374 

Хлористоводородная кислота 35 

Хлорная кислота 44 

Хлороформ 208 

Хлорфеноловый красный 221 

Хром 278, 345, 357, 375 

хлористый (11) 79, 189 

Хромазурол 208 

Хромовая смесь 294 

Хромотроповая кислота, динатриевая 
соль 110 


Цезий 357, 375 

Церий 279, 345, 356, 374 
нитрат (ПТ) 279 
сульфат 181 

Циклогексанол 117 

Цинк 217, 280, 345, 371, 383 
амальгамированный 307 
ацетат 106 
окись 80, 293 

Цинкон 208 

Цннкуранилацетат 106 

Цинхонин 110 

Цирконий 281, 345, 372, 383 


Щавелевая кислота 51, 132, 337 
Щелочи 23, 28, 233, 235, 328, 337 


Эквивалент 11, 123 
алкалиметрии 233 
аргентометрии 200 
ацидиметрии 232 
броматометрии 174 
иодометрии 162 
перманганатометрии 141 
роданометрии 202 
титанометрни 188 
хромометрии 190 
цериметрии 184 

Эозин 198 

Этилацетат 117 

Этилендиаминтетрауксусная кислота 

202, 209, 
динатриев8я соль 203 

Этиловый спирт 118, 335 

Этиловый эфир 120, 331, 340 

Эриохром темно-синий 205 

Эриохром черный Т 205 

Эшка смесь 292 


Янтарная кислота 236 


Предисловне. . 


Глава 1. Общие сведения о растворах. Растворы реактивов 


ОГЛАВЛЕНИЕ 


—— 


Химические реактивы. .... 
Правила обращения с реактивами 
Растворы. Концентрация. . 
Приготовление растворов. еее ее еее 
Растворы процентной концентрации 
Молярные растворы „еее еее еее не, 
Нормальные растворы . „еее еее 
Приготовление растворов из фиксаналов 
Измерение плотности (удельного веса) растворов 
Измерение плотности ареометром 
Измерение плотности пикнометром .......... 
Приготовление растворов разбавлением. Пересчет концентраций 
Растворы щелочей и аммиака „еее еее 
Едкий натр и едкое кали „еее нье 
Гидроокись кальция или бария. .......... 
‚ Аммиак водный (гидроокись аммония, нашатырный спирт) 
Растворы кислот. „еее еек» 
Серная кислота. еее еее 
Соляная (хлористоводородная) кислота 
Азотная кислота 
Фосфорные кислоты (еее. 
Плавиковая (фтористоводородная) кислота 
Хлорная кислота еее неее 
Бромистоводородная кислота. 
Борная кислота. 
Сернистая кислота. 
Смеси кислот уе еее 
Уксусная кислота. 
Щавелевая кислота . 
Муравьиная кислота. 
Растворы реактивов 
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Неорганические реактивы. ........ 


Алюминий хлористый ........ 
Аммоний азотнокислый ‚. 

Аммоний фтористый кислый 
Аммоний молибдеиовокислый . 
Аммоний надсернокислый . ... 
Аммоний роданистый 

Аммоний сернистый . . 
Аммоний тетрароданомеркуриат 
Аммоний углекислый уе. 
Аммоний фосфорнокислый двузамещенный 
Аммоний хлористый, .... 
Барий хлористый . 

Бром. ........ 
Гидразин-гидрат. ... 
Гидроксиламин . . 
Железо-аммонийные квасцы 

Железо хлорное . 

Калий иодистый. .......,. 
Калий пиросурьмянокислый кислый . 
Калий хлорнокислый . 
Калий-олово хлористый. ..... 
Калий роданистый 

Калий цианистый . 
Кобальтовые катализаторы . 
Кремнемолибденовая кислота 
Магнезиальная смесь . ... 
Натрий нитропруссидный 

Натрий пирофосфорнокислый . 
Натрий сернистокислый 

Натрий сернистый. . 

Натрия кобальтинитрит . 

Олово двухлористое 

Перекись водорода. и 
Платинохлористоводородная кислота 
Ртуть хлорная 

Свинца фторохлорид . 

Серебро азотнокислое ... 
Смесь Циммермана — Рейнгардта . 
Соль Мора. 

Соль Рейнеке . 

Сурьмы (У) хлорид 


Титан сернокислый закисный. Титан треххлористый 


Хлорид розеокобальта. ... 
Хром хлористый . ... 
Цинка окись еее... 


52 


Зав 


Органические реактивы . 


-Акролеин „еее... 
Ализариновый красный 5. 
Алюмиион. ....:. . 
Антраниловая кислота. ... 
Арсеназо с... 
Аскорбиновая кислота. 
Бензидин 


а-Бензоиноксим .......,.... 
Бериллон И ИРЕА 

Бензойнокислый аммоний 
Бензойнокислый натрий 

Виннокислый кислый натрий 
Гематоксилин. „..-, 

Гидрохинон . . 

п-.  Диметиламинофенилфлуорон 
Диметилглиоксим. . 

по _Дипиридил › . 

Дитизон 

 Дифенилкарбазид | 

Дифенилкарбазон . . 
Диэтилдитиокарбаминат натрия 
Диэтилдитиофосфат никеля 
Желатин... ...,. 

Иивертный сахар ........ 
Купферон .... И 
Лимоннокислый аммоний трехзамещенный 
Лимоннокислый натрий трехзамещенный 
Магнезон ИРЕА. ..... 
Маннит еее. 
Муравьинокислый аммоний 
В-Нафтохинолин. ...,. 
а-Нитрозо-В-нафтол 

Нитрозо-К-соль . 

Нитрон..... 

8-Оксихинолин 

Пирогаллол . 

Пирогаллол А. 

Рубеановодородная кислота 
Салицилальдоксим 

Стильбазо . ие: 
Сульфосалициловая кислота 

Таннин. .... 

Тиоацетамид еее... 
Тиомочевина ...... 
Триэтаноламии ........,. 
Уксуснокислый аммоний . .., 


81` 


101 
101 
102 
102 
102 
103 
103 
104 
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Уксуснокислый натрий еее еее. 
Уксуснокислый свинец. 
Уксуснокислый цинк. еее. 
Уксуснокислый цинкуранил . 


оо 


о-Фенантролин „ее еее ни 
Фениларсоновая кислота „еее. 
Фенилфлуорон. . ... еее еее 
Формальдоксим .. иене ен 
Фталевая кислота „еее еее еее 
Фталевокислый калий кислый ее... 
Хинализарин „еее еее 
Хромотроповая кислота, динатриевая соль ...... 
Цинхонин , еее еее еее 
Щавелевокислый аммоний еее еее. 
Органические растворители ...... иене 
Изоамилацетат ‚еее еее не 
Изоамиловый спирт. ... еее еее 
Ацетон „еее еее еее не 
Бензол. „еее еее 


Бутиловый спирт... еее. 
Бутилацетат. „еее еее еее 
Глицерин еее еее еее ини 
Метиловый спирт... еее еее 
Метилэтилкетон „еее 
Пиридин „еее еее иене 
Углерод четыреххлористый еее... 
Хлороформ 
Циклогексанол „еее еее еее 
Этилацетат ‘еее еее 
Этиловый спирт. еее. . ине. 
Эфир этиловый и... . ..... 
Глава ГГ. Приготовление растворов для объемиого (титриметрического) 
анализа 


обо 


Проверка емкости мерной посуды еее еее. 
Перманганатометрия . .. еее еее 
Калий марганцевокислый „еее еее. 
Приготовление раствора перманганата калия ..... 
Стандартизация раствора перманганата калия . 

Титр раствора перманганата по определяемым веществам 
Бихроматометрия „еее еее есь уе. 
Бихромат калия еее еее еее 
Приготовление раствора бихромата калия ....... 
Стандартизация раствора бихромата калия ...... 
Приготовление раствора бихромата калия с заданным 

титром по железу еее еее 
Окислительно-восстановительные индикаторы ..... 
Иодометрия .., 
Иод. .. с. уе ееиеиь ... 


Приготовление 0,1 № раствора иода (+ 
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Стандартизация раствора иода ........,. .. 154 
Тиосульфат натрия. „еее еее. . 158 
Приготовление раствора тиосульфата натрия ..... 158 
Стандартизация раствора тиосульфата натрия ..... 159 
Индикаторы „еее еее, 161 
Меркурометрия „еее. 163 
Ртуть азотнокислая закисная ............ 164 
Приготовление растворов +... ее... 164 
Стандартизация растворов... . 166 
Меркуриметрия „уе еее еее 168 
Ртуть азотнокислая окисная . ............ 169 
Приготовление раствора и его стандартизация ..... 169 
Броматометрия „еее еее еее неее 170 
Калий бромноватокислый „еее... 170 
Приготовление 0,1 М раствора бромата калия..... 171 
Стандартизация раствора бромата калия ....... 171 
Бромометрия (бромид-броматный метод)... ....... . 173 
Приготовление 0,1 № раствора бромид-бромата и его стан- 
дартизация „еее еее еее. ... 113 
Ванадатометрия ‚еее еее на 174 
Аммоний ванадиевокислый „ 174 
Приготовление растворов ванадата аммония ..,... 175 
Стандартизация растворов ванадата аммония ..... 176 
Иодатометрия „еее еее еее 178 
Иодноватокислый калий „еее еее. 180 
Приготовление растворов и их стандартизация..... 180 
Цериметрия . „еее еее еее иен 181 
Церий сернокислый „еее еее 181 
Приготовление растворов уе... 182 
Стандартизация растворов 183 
Титанометрия „еее еее еее еее 185 
Приготовление и хранение 0,1 М растворов ...... 185 
Стандартизация растворов „еее еее неа 186 - 
Хромометрия „еее еее еее 188 
Приготовление и хранение 0,1 М№ растворов солей двух- 
валентного хрома „еее еее, 189 
Арсенометрия „еее еее еее еее, 190 
Мышьяковистый ангидрид. еее еее. 190 
Приготовление растворов . ее... 190 
Стандартизация растворов, (........... 191 
Аскорбинометрия еее еее еее еее не. 193 
Аскорбиновая кислота еее еее. 194 
Приготовление растворов аскорбиновой кислоты .... 194 
Стандартизация 0,1 М№ раствора. .......... 194 
Аргентометрия . ‚еее еее еее 195 
Серебро азотнокислое „еее еее. 196 
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Приготовление растворов „еее. 
Стандартизация раствора .....,......, 
Роданометрия . еее ини нина 
Аммоний роданистый. .. 
Калий роданистый .......... ине 
Стандартизация раствора роданида ........., 
Комплексонометрия „...... еее 
Комплексон ПР. еее еее. 
Приготовление 0,1 М растворов... ... 
Стандартизация растворов комплексона НЕ...... 
Прочие титрованные растворы. „еее еее. 
Соль Мора „еее еее нение 
Железо-аммонийные квасцы еее еее 
Железисто-синеродистый калий. .......... 
Железо-синеродистый калий ее... 
Торий азотнокислый . „еее еее нее. 
Метод нейтрализации 
Растворы кислот. еее еее 
Соляная кислота. . еее еее 
Серная кислота „еее еее. 
Азотная кислота... еее еее 
Стандартизация растворов кислот... ......... 
Растворы щелочей „еее еее иене 
Едкий натр , еее еее еее ние 
Едкое кали. ........ уе. 
Стандартизация растворов щелочей. ......... 

Едкий барий. ..... иене. 
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элементов ... уе еее 
Аммоний ‚еее И 
Алюминий „еее еее 
Бериллий . „еее еее иене. 


Бор. еее еее еее еее ' 


Бром „еее еее 
Ванадий. ......, нее. уе 
Висмут еее еее 
Вольфрам . . еее еее неее 
`Галлий еее еее еее 
Германий „еее еее ен 
Железо „еее, 


Калнй. еее еее 
Кальций еее еее еее нии 
Кобальт. (еее нана 
Кремний . еее еее 
Литий еее еее 


Магний (еее еее еее 
Марганец , „еее еее 
Медь... .. ИЗО 
Молибден. (еее еее еее 
Мышьяк еее еее еее 
Никель еее еее еее, ... 
Ннобий + еее 
Нитраты . . еее 
Нитриты . еее еее 
Олово (еее. ик ув 
Платина. „еее. еее 
Рений .. „уе иене 
Свинец. еее еее 
Селен. „еее еее 
Сурьма „еее неее, 
Тантал еее еее еее ня 
Теллур . ие еее ние 
Титан еее еее 
Уран... еее ние еее 
Фосфор еее еее еее 
Фтор еее еее еее 
Хром. еее еее 
Хлор (еее еее нение, 


‚ Церий „еее еее неее. 


Пинк еее еее еее еее нение 
Цирконий еее еее нии 
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Аммоний азотнокислый „еее на 
Аммоний многосернистый . .......... зе. 
Аммоний сернокислый . еее еее 
Аммоний хлористый . еее 
Аскарит „еее еее еее 
«Жженая бура». Моногидрат еее не. 
Известь натронная ‚еее нее, 
Калий-натрий виннокислый еее. 
Калий-натрий углекислый + еее. 
Калий иодноватокислый кислый . 
Калий пиросернокислый „еее. 
Калий сернокислый кислый ...,.......... 
Калий фосфорнокнслый кислый однозамещенный .... 
Калий фтористый „еее еее 
Калий фтористый кислый еее. 
Кальция окись „еее еее 
Кальций углекислый еее еее 
Мурексид „еее и: 
Натрий пиросернокислый .. еее 


Натрий пирофосфорнокислый. ... 


Натрий сернокислый кислый . еее. 
Реактив Грисса „еее еее 
Реактив Несслера. . еее. 
Смесь Эшка (еее еее еее еее 
Цинка окись „еее 
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Приготовление моющих средств ........ 
Хромовая смесь. (........ 
Перманганат калия... .... 

Кислоты и щелочи. .... 
Органические растворители . 
Другие моющие средства. ...... 

Охлаждающие смеси „ее. 
Охлаждающие смеси из льда или снега и соли 
Охлаждающие смеси из льда или снега и двух солей 
Охлаждающие смеси из кислот и снега . 
Охлаждающие смеси из твердой углекислоты .. 

Вещества, применяемые в качестве сушителей 
Хлорид кальция. 

Серная кислота. ... 
Фосфорный ангидрид. ..... .. 
Магний хлорнокислый (перхлорат магния, ангидрон) 
Окись алюминия. ... 
Сульфат кальция (кальций сернокислый, гипс) 
Окись кальция (негашеная известь) 
Силикагель „еее еее 
Окись бария. .... 

Нитрат кальция еее. 

Приготовление металлов для редукторов... ..... 
Кадмий .. се ееинине нии 
Висмут ....... 


Серебро... еее еее неее 


Амальгамированный цинк. ....... 
Получение газов. ......... 

Сероводород... ... 

Двуокись углерода. 


Водород еее еее еее нение 


Получение дистиллированной воды. .. 
Перегонный куб типа ПК-2 ..... 
Очистка воды при помощи ионообменных смол ...... 
Регенерация металлов из лабораторных отходов 
Регенерация серебра... оне 
Регенерация платины. еее еее, 
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Регенерация солей уранила....... 


Очистка ртути... 


Правила пользования платиновыми изделиями 


Надписи на стекле и фарфоре 


Приготовление восковых карандашей 


Надписи на стекле 


Нанесение покраски на деления бюретки 


Некоторые рецепты , 


Огнестойкие надписи на фарфоре 


Открывание склянок с плотно пришлифованными проб- 
ками и стеклянных кранов 


Смазки..... 
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Вещества, требующие осторожного обращения ..... 
Первая помощь при несчастных случаях 


Ожоги.... 


Парафинирование пробок 
Клей и замазка ... 


Первая помощь при ранениях, 


Отравления. .., 


веществами . 


Меры предупреждения взрывов 


Приложения ... 


Растворимость металлов. . 


Факторы пересчета Р.. 


Молекулярные веса важнейших химических соединений и их ло- 


гарифмы........ 
Важиейшие руководства и справочиики 


Предметиый указатель. 


Меры предосторожности при работе 


Характеристика ионообменных смол, 
Атомные веса элементов (4962 г.) 


с огнеопасными 
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